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RESUMEN

Las investigaciones para la obtencidon de fibras poliméricas han ido evolucionando, logrando
diversas aplicaciones en el campo farmacéutico, energético e industrial. Electrospinning o
electrohilado es el método convencional de produccién de fibras poliméricas, este requiere la
preparacion de una solucién con aditivos, el solvente permite la solidificacion de la fibra al
evaporarse, emitiendo en ocasiones gases nocivos para la salud y el medio ambiente. Por esta razon,
otros métodos de electrohilado emplean polimero fundido, esta técnica se conoce como melt
electrospinning. El presente trabajo muestra el disefio y construcciéon de un equipo para la
obtencion de microfibras poliméricas (polipropileno) mediante un extrusor de husillo, a través de
melt electrospinning. En el desarrollo del tema, se presenta el disefio e implementacion del husillo
que transporta los pellets de polipropileno hacia el capilar, para la fundicién del polimero se
implementa un control de temperatura que permite alcanzar la temperatura de trabajo del material.
La salida del material por el capilar se realiza con caudales en escala de [uL/min]. Las variables
del proceso son monitoreadas y controladas mediante una interfaz de usuario (HMI). Finalmente,
el equipo trabaja hasta 300 [°C] y es capaz de variar el caudal de salida desde 8 [uL/min] hasta 1
[mL/min]. Como resultado de las pruebas de funcionamiento, las fibras obtenidas de polipropileno

isotactico presenta un didmetro minimo de 22 [um] y las fibras de polipropileno atictico de 36

[um].
PALABRAS CLAVE:
« MELT ELECTROSPINNING
e HUSILLO
e CAPILAR

«  FIBRAS POLIMERICAS
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ABSTRACT

Researchers for obtaining polymeric fibers has been evolving, achieving various applications in
the pharmaceutical, energy and industrial fields. Electrospinning is the conventional method of
production of polymeric fibers, this requires the preparation of a solution with additives, the solvent
allows the solidification of the fiber, when this evaporates, sometimes emits gases harmful to health
and the environment. For this reason, other electrospinning methods employ molten polymer, this
technique is known as melt electrospinning. The present work shows the design and construction
of an equipment to obtain polymeric microfibers (polypropylene) starting from a screw extruder,
through melt electrospinning. In the development of the theme, the design and implementation of
the spindle that transports polypropylene pellets to the capillary is presented, for melting the
polymer a temperature control is implemented that allows to reach the working temperature of the
material. The output of the material by the capillary is carried out with flows in scale of [uL / min].
The process variables are monitored and controlled through a user interface (HMI). Finally, the
equipment works up to 300 [° C] and can vary the output flow rate from 8 [uL / min] to 1 [mL /
min]. After performance tests, the fibers obtained from isotactic polypropylene have a minimum

diameter of 22 [um] and atactic polypropylene fibers of 36 [um].

KEYWORDS:
* MELT ELECTROSPINNING
* SPINDLE

 CAPILLARY
* POLYMERIC FIBERS



CAPITULO 1

INTRODUCCION

El presente capitulo contempla la problemadtica, antecedentes y justificacién del trabajo
realizado. Determinando los objetivos, alcance e importancia del proyecto para la obtencién de
microfibras poliméricas, mencionando las investigaciones realizadas acerca del tema y planteando
los nuevos desafios. En el desarrollo del capitulo se incluye una descripciéon de las dreas que

comprende el proyecto.

1.1. Definicién del Problema

La creciente tendencia es la miniaturizacion, es decir, la busqueda de materiales més pequefios,
mads fuertes y ligeros para diversas dreas de la tecnologia actual, la denominada nanociencia. El
potencial de los nanomateriales presenta grandes desafios para la tecnologia actual y sus diversas
y diferentes aplicaciones, debido a las propiedades tnicas e incluso superiores que ofrecen en la
medicina, la biologia, el medio ambiente y la industria en general. El sector publico y privado ha
mostrado gran interés en la investigacion de nanotecnologia con una inversion de alrededor de 5
mil millones de délares anualmente (Diaz del Castillo, 2012).

El reto consiste en controlar los pardmetros de produccion de microfibras a través de melt
electrospinning con el fin de alcanzar las caracteristicas y morfologia deseada, las cuales son
importantes dependiendo de la aplicacion en la cual se esté trabajando. Considerando las variables
del trabajo que son: variables de la solucién (peso molecular, concentracion, viscosidad,
conductividad y tensién superficial), variables del proceso (distancia de punta a colector, campo

eléctrico aplicado y alimentacion de flujo) y variables ambientales; se tiene que realizar el anélisis



adecuado de la manipulacion de estos pardmetros para la caracterizacion de la morfologia y
diametros de las fibras (Marin & Martinez, 2009).

Ademds de lo mencionado, el método convencional de trabajo de la técnica de melt
electrospinning generalmente utiliza una bomba de jeringa para la traslacién de polimero, buscando
la optimizacién del proceso se realizan variantes en el método de transporte del polimero, entre

ellas extrusores de husillo.

1.2. Antecedentes

Durante las dltimas dos décadas, se han desarrollado numerosos estudios de nanotecnologia en
campos industriales y cientificos, dentro del desarrollo de nanomateriales se presenta un interés
particular en la obtencién de fibras poliméricas con didmetros que van desde nano hasta
micrémetros. Las aplicaciones de estos materiales estdn en diversas dreas como la ingenieria de
tejidos en la medicina, en la industria textil, farmacéutica y de cosméticos, asi como en el desarrollo
de equipos y maquinaria a nano y micro escala.

Para la produccién de microfibras existe un renovado interés en la ya conocida técnica de
electrospinning debido a su gran potencial, facilidad y eficiencia sobre métodos tradicionales de
fabricacion de fibras. En 1914, se publican los primeros trabajos sobre el comportamiento de
fluidos en el extremo de un capilar frente a cargas eléctricas altas (Hassounah, 2012), estos estudios
son patentados posteriormente por Formhals (US Patente n° 1975504 A, 1934) quien realiz6 varios
métodos experimentales, determinando una relacion entre la distancia del capilar al colector y su
influencia en los resultandos. Larrondo y Manley fueron los primeros autores en obtener fibras a

partir de polimero fundido, usando una cdmara de calor en 1981. En su trabajo demostraron la



posibilidad de obtener fibras a partir de la fundicién de poliolefinas lineales como polipropileno y
polietileno (Lyons, 2004), dando los principios que definen la técnica de melt electrospinning.

El proceso convencional de electrospinning consiste en forzar el paso de una soluciéon de
polimero a través de un cilindro hueco con el movimiento continuo del émbolo, la solucién de
polimero es transportada hasta el extremo final del cilindro donde se encuentra una aguja (Senturk-
Ozer, Ward, Gevgilili, & Kalyon, 2013), en la parte final de la aguja se aplica fuerza eléctrica para
vencer la tension superficial y cargar a un voltaje determinado el chorro de solucién polimérica, de
esta manera finos chorros se forman desde el capilar hasta el plato colector (Duque, Rodriguez, &
Lépez, 2013).

Dentro de los dispositivos desarrollados para este proceso, se encuentra el desarrollado en la
Universidad Técnica de Aquisgran, Alemania. En la Figura 1 se muestra el esquema general de
este dispositivo, que consiste en una fuente de alta tension, un plato plano de aluminio (colector),

una bomba de jeringa de tipo HA 11, una camara de calefaccion y una pistola de calefaccion.
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Figura 1 Esquema del dispositivo de electrospinning

Fuente: (Hassounah, 2012)



Los pardmetros de configuracion del sistema fueron: distancia de recoleccién entre 40 a 260
[mm], el caudal se vari6 de 0.2 a 1 [mL/h] y la intensidad del campo eléctrico estuvo en el rango
de 2 a 7.5 [kV/cm]. Se utiliz6 2 [mL] de polimero para ser llenados en la jeringa a una temperatura
de 220 °C, posteriormente se caracterizaron las fibras a través de un microscopio electrénico de
barrido (SEM) Hitachi S-300 N teniendo como resultado fibras de didmetros de 13.4 + 12 um

hasta 0.55 + 0.26 um. (Hassounah, 2012)

Figura 2 Fibras de polipropileno obtenidas por melt electrospinning
Fuente: (Hassounah, 2012)

En la Figura 2 se muestra la microscopia de fibras de polipropileno de peso molecular 12000
g/mol producidas a un caudal de 0.2 mL/h, aplicando un campo eléctrico de 26.5 kV/cm, con una
distancia entre electrodos de 4 cm.

Otro equipo para este fin es el utilizado por Lyons (2004), quien utiliza un extrusor simple de
tornillo para la obtencion de microfibras de polipropileno a través de melt electrospinning (Ver
Figura 3). Este dispositivo es distribuido comercialmente por Brabender CWB (C.W. Brabender®
Instruments, Inc, 2011), una de las ventajas de este equipo son sus cuatro zonas de calefaccion para
la fundicién del material y capaz de procesar polimeros con temperaturas de fundicién menores a

230°C. En términos generales, los resultados dependen de las variables de prueba tales como:



temperatura de fusidn, material de extrusidn, disefio de tornillo y matriz, velocidad y presiéon. A
través de una consola de control se realiza la regulacién de la temperatura en la cdmara de

calefaccion, los valores de medicidn se registran continuamente y se muestran en un software.

Figura 3 Extrusor Brabender 3/4"" de tornillo simple
Fuente: (Lyons, 2004)

1.3. Justificacion e Importancia

El proceso de obtencion de fibras poliméricas consiste en el hilado del material fundido o en
solucion, los diametros convencionales estan entre milésimas de milimetros hasta varios
milimetros, siendo usados en diversas aplicaciones. Sin embargo, en la actualidad se busca fibras
de didmetros de decenas a cientos de nandmetros, que presenten mejores propiedades que sus
antecesoras. (Caracciolo et al., 2011)

Existen varias técnicas para la obtencién de microfibras, entre ellas, una de las mds versdtiles

es el melt electrospinning, debido a que reduce costos y permite eludir las restricciones medio



ambientales y técnicas, en comparacién a otros métodos tradicionales para la produccién de
microfibras. La principal limitacién del método tradicional es la realizacion de procedimientos
como la fusién, compresién y expulsion del polimero.

En consecuencia, el proyecto busca disminuir estas limitaciones a un bajo costo; mediante el
uso de un extrusor de husillo con el fin de conseguir una produccién continua de microfibras de
polimero, sobre una base reproducible para eliminar asi uno de los inconvenientes del proceso de
electrospinning convencional. La importancia del control de los pardmetros del proceso radica en
la influencia que estos poseen en la morfologia y didmetros de las fibras resultantes.

Los investigadores, docentes y estudiantes del area del Laboratorio de Reologia y Fluidos
Complejos de la Universidad de las Fuerzas Armadas ESPE, fortaleceran los conocimientos de
obtencion de fibras poliméricas mediante melt electrospinning, con fines investigativos para
trabajos futuros.

Con base al Plan Nacional para el Buen Vivir 2017 — 2021 (SENPLADES, 2017), objetivo
nacional 5 “Impulsar la productividad y competitividad para el crecimiento econémico sustentable
de manera redistributiva y solidaria” este proyecto pretende contribuir con la siguiente politica:

* 5.3: “Promover la investigacion, la formacion, la capacitacion, el desarrollo y la transferencia

tecnoldgica, la innovacion y el emprendimiento, en articulacion con las necesidades sociales,

para impulsar el cambio de la matriz productiva.”



1.4. Objetivos
1.4.1. Objetivo General

Disefiar, construir ¢ implementar un sistema para la obtenciéon de microfibras poliméricas
mediante la técnica de melt electrospinning.

1.4.2. Objetivos Especificos

Disefiar y construir un extrusor de husillo para la obtencién de flujo continuo de polimero fundido.
Verificar el didmetro de las microfibras obtenidas por el equipo desarrollado mediante microscopia.

Disefiar e implementar los circuitos eléctricos necesarios para la distribucién de voltaje y corriente
para los sensores y actuadores; asi como, su correspondiente circuito de acondicionamiento de

sefiales.

Implementar una unidad de control encargada del manejo de velocidad y temperatura, integrando
al sistema la retroalimentacion de los sensores correspondientes, visualizando estos parimetros en

una interfaz de comunicacién entre el equipo y el usuario.

1.5. Alcance del Proyecto

El presente proyecto plantea el disefio y construccion de un extrusor de husillo para la obtencién
de microfibras de polimeros a través de la técnica de melt electrospinning de forma continua, en el
que se pueda controlar la temperatura del sistema hasta 300 °C para alcanzar el punto de fusién del
material, ademas se busca controlar la velocidad de giro del husillo de manera que se pueda

determinar el caudal de polimero resultante; estos parametros podrdn ser controlados y



monitoreados desde una interfaz humano maquina (HMI), buscando experimentalmente los valores
de las variables de control ptimos para la obtencidén de microfibras. Posteriormente, se realizara
la comprobacién del didmetro de las microfibras para validacion del equipo implementado
mediante el uso de microscopia.

Para cargar eléctricamente al polimero se empleard una fuente de alto voltaje existente,
acoplada a la estructura disefiada del extrusor; se considerard materiales y técnicas que eviten la
formacion de arco eléctrico entre la fuente y la estructura del extrusor, debido que esto puede

generar mal formaciones en las microfibras.

1.6. Estructura del Documento

En los siguientes capitulos del documento se empezard indicando la literatura pertinente a la
obtencion de microfibras por el método de electro hilado (electrospinning), las variantes de la
técnica a lo largo de los afios, después se indicard la metodologia de disefo utilizada en el proyecto
con los célculos realizados para la construccion de los equipos empleados, finalmente se mostrara
la implementacién del conjunto. En un siguiente capitulo se detallaran las pruebas realizadas una
vez que la maquina se ha construido, los resultados obtenidos con el equipo también se analizardn
en esta seccion. Por dltimo, las conclusiones del trabajo, asi como recomendaciones y trabajos

futuros se indican.



CAPITULO 2

MARCO TEORICO

En este capitulo, se recopila informacién de temas relacionados al proyecto, asi como trabajos
realizados en el campo de microfibras a través de melt electrospinning, las variables que influyen
en el proceso, el avance de la técnica en el tiempo. Se detalla las caracteristicas de los materiales

que se emplearan.
2.1. Polimeros

Los polimeros son macromoléculas, que resultan de la unién de moléculas conocidas como
mondémeros cuya principal caracteristica es su bajo peso molecular, dotando a los polimeros de
pesos moleculares elevados. Siendo de origen natural o sintético, los polimeros pueden ser
clasificados por su comportamiento térmico en:

* Termopolimeros
¢ Termoestables

2.1.1. Termopolimeros
Son aquellos que al exponerlos a calor pueden ser moldeados. Por ejemplo:

* Policarbonato PC
*  Cloruro de polivinilo PVC
* Polipropileno PP

¢ Polietileno PE
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2.1.2. Termoestables
Son materiales moldeados que al exponerlos a calor no regresan a su forma primitiva.
Como:

¢ Resinas fenolicas PF

* Resinas de poliéster UP

¢ Resinas melaminicas MF

2.1.3. Polipropileno PP

Se obtiene de la polimerizacién de propileno en presencia de un catalizador. Es uno de los
plasticos mas econdmicos y competitivo en el mercado ya sea en forma de 1dminas o fibras. Es uno
de los elementos més versatiles por su procesabilidad, su alto punto de fusién y su buena resistencia
térmica y quimica. Entre sus propiedades principales estdn:

De acuerdo con arreglo molecular del grupo metilo se logran obtener diferentes

configuraciones: isotictico, atictico y sinditactico.

2.1.3.1. Polipropileno Isotactico IPP 6 PP-i
Los grupos metilos se encuentran por encima o por debajo de la cadena principal (Ver Figura
4) presentan una gran resistencia mecdnica y gran tenacidad, es el tipo mds utilizado en inyeccioén

de piezas y en extrusion de pelicula plana.

t|”'1 CHy CH,y City CH, GHy
| | |
—EH=CHy—CH— CH —CH—CH,—CH— CH,—CH— CH,—CH = CH,—

Figura 4 Polipropileno Isostatico

Fuente: (Hernandez, 2015)
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2.1.3.2. Polipropileno Atactico APP 6 PP-a
Los grupos metilos no presentan una disposicion regular, se encuentra de forma aleatoria

alrededor de la cadena principal (Figura 5).

THy TN
| I
—"':H-"-l:H;—iZH—frI:—t:rl—l.H_—::H— M o= H = D o —— O — =
| N | - | - =

ity CHy £y H,

Figura 5 Polipropileno Atéctico
Fuente: (Hernandez, 2015)
Tabla 1

Propiedades del polipropileno

POLIPROPILENO
Simbolo

05

PP
Propiedades Fisicas
Densidad [g/cm3] 0.9
Inflamabilidad HB
Absorcién de agua [%] 0.03
Propiedades Mecanicas
Coeficiente de friccion 0.1-0.3
Dureza — Rockwell R80-100
Modulo de Traccion [GPa] 09-1.5
Propiedades Térmicas
Temperatura de fusién [°C] 165-180
Conductividad térmica [W/m °K] 0.1-0.22
Calor especifico [J / K kg] 1700 — 1900

Coeficiente de expansién térmica [107%k~1]  100-180

Fuente: (Goodfellow, 2017)
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2.2. Microfibras Poliméricas

Las microfibras poliméricas son el resultado de la disminucién en el didmetro de fibras de
polimero normales, a escalas de micras e incluso nanos. De acuerdo Caracciolo et al. (2011), un
cabello humano tiene un didmetro cercano a 80 micrémetros, siendo unas doscientas veces mayor

que el didmetro de las nanofibras (Ver Figura 6).

Figura 6 Comparacion: cabello humano con nano fibras electro hiladas
Fuente: Caracciolo et al., (2011)
2.2.1. Caracteristicas
De acuerdo con Marin y Martinez (2009), los diametros de las fibras poliméricas pueden ir en
valores de micras (10 — 100 um) y submicras (10 - 1073 — 100 - 103 um). Con la disminucién
en el didmetro se consiguen mejores caracteristicas como:

* FElevada relacion superficie / volumen.

» Excelentes propiedades mecédnicas como tenacidad y resistencia a la traccion.
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2.2.2. Métodos de obtencion
Algunas de las técnicas para la obtencidn de microfibras poliméricas son: Drawing, Sintesis por
molde, Separacion de fase y Electrospinning (Huamani, 2011).

* Drawing

En la Figura 7 se muestra la técnica de Drawing, consiste en sumergir una pipeta con didmetro

en micrometros dentro de una gota y alejarla lentamente, el resultado son nanofibras.

G nnlinntirirs i
~ i
M Wirroppety se fonene fadla

e ", lenma de contacin

Superficer

MEerogipet enta
—, =i [ bines enntarts

Retito de lanacropipeta
produrs manifhras

Namefibra
Figura 7 Técnica de Drawing

Fuente: (Huamani, 2011)

* Sintesis por molde

La solucién de polimero es empujada por la presion del agua, al pasar por una membrana se
forman pequeifias fibras cuyo didmetro esta relacionado con el didmetro de la membrana, en este

caso en escala nanométrica. (Ver Figura 8)
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~

Piesdie e agiin

Figura 8 Proceso de sintesis por molde

Fuente: (Huamani, 2011)

* Separacién de fase

Es un proceso lento, consiste en la adicidén de un solvente al polimero permite la separacion de
fase debido a la incompatibilidad fisica, al ser removido el solvente se obtienen una espuma de
nanoporos. El proceso se distribuye en tres etapas: Disolucion del polimero, gelificacion y

extraccion del solvente como se muestra en la Figura 9.

—_—
Dhenitrician T

billy ek

Figura 9 Esquema de la técnica Separacion de fase

Fuente: (Huamani, 2011)
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2.2.3. Aplicaciones

De forma general, las microfibras y nanofibras se abren campo en diversas dreas por sus mejores
propiedades en comparacién de materiales anteriores, por ejemplo, las mencionadas por Nuria
Garcia (2013):

¢ Farmacéutico: Liberacion controlada de farmacos.

* Ingenieria de tejidos: Soporte o sustrato celular.

* Energético: pilas de combustible, capacitores, separadores de baterias.

Industrial: productos de filtrado, separacién y aislamiento.

Biotecnologia: biosensores, entre otras.

2.3. Electrospinning

De acuerdo con Garcia (2013) electrospinning, proviene del término spinning electrostatico, es
un procedimiento sencillo y de bajo costo que permite la fabricacidn continua de fibras de diversas
clases de polimeros. Su técnica consiste en el estiramiento uniaxial de una corriente viscoeldstica
derivada de una disolucion o fundido de polimero; este tltimo se utilizara en el desarrollo de este
proyecto; a partir de la aplicaciéon de un campo eléctrico. Esta corriente se va estirando por las
repulsiones electrostaticas y la evaporacion del disolvente, de aqui su similitud con el electrospray.

El equipo convencional de electrospinning (Figura 10) incluye un extrusor de una solucién de
polimero, tarea realizada generalmente por un émbolo, que inserta la solucién a velocidad constante
en una aguja la cual a su vez estd conectada a una fuente de alto voltaje y el respectivo colector

puesto a tierra donde se depositan las fibras producidas (Senturk-Ozer et al., 2016).



16

Figura 10 Equipo convencional de electrospinning

Fuente: (Garcia, 2013)

La carga electrostética del fluido en la punta de la gota del polimero resulta en la formacién del
denominado “Cono de Taylor”, cuando el fluido estd sometido a un fuerte campo eléctrico con el
gradiente de campo apropiado la gota se vuelve inestable y un tinico chorro del fluido es conducido
fuera del cono de Taylor. Al salir este chorro del cono de Taylor, en casi una linea recta, es sometido
a una variedad de fuerzas como: fuerza de Coulomb, la fuerza del campo eléctrico inducido por el
campo eléctrico externo, fuerzas viscoeldsticas, fuerzas de tension superficial, fuerza gravitacional
y fuerza de arrastre del aire. El chorro de electrospinning sigue un camino complejo y cambia su
forma al tiempo que las fuerzas eléctricas estiran y adelgazan el chorro en proporciones muy
grandes, el disolvente se evapora finalmente y las fibras secas se recogen en el colector

(Angammana & Jayaram, 2011).

2.3.1. Melt Electrospinning
Melt electrospinning (Ver Figura 11) ha sido considerado como una forma de incrementar la
salida de las fibras producidas y eliminar el riesgo potencial para la salud causado por el solvente

con el método convencional de electrospinning (Dalton & Hutmacher, 2011). En la industria es
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muy comun el requerimiento de esta técnica para el uso de polietileno y polipropileno los cuales
no se disuelven facilmente en solventes. Otros polimeros como poliolefinas y poliamidas pueden
ser procesados una vez fundidos.

P Palymer rod
-

v

P
ﬁ tve
L )

T Laser source

\

Figura 11 Laser usado para fundir la alimentacion de polimero para electrospinning
Fuente: (Wee-Eong, 2013)

La técnica de melt electrospinning ofrece un nuevo enfoque para resolver restricciones técnicas,
incluso con el objetivo de procesar materiales como PCL en su forma pura. El comportamiento de
un chorro de polimero cargado electrostdticamente es diferente entre una solucion y una fundiciéon
de polimero, una solucién de polimero presenta inestabilidades de curvatura electrostatica cerca al
colector, produciéndose dificultades para controlar la deposicién de fibras. Por el contrario,
electrospinning de alta viscosidad y fundicién de polimeros no conductivos provoca que la parte
inicial del chorro pueda ser prolongado debido a la alta tension superficial del chorro la cual
amortigua cualquier inestabilidad de flexiéon y reduce la influencia de aceleraciéon del campo
eléctrico (Zhou, Green, & Joo, 2006).

Otra de las consecuencias del melt electrospinning es la velocidad reducida del chorro, a causa

de esto el proceso se vuelve mds controlable que la solucién de electrospinning, la tecnologia de
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impresion de fibras se ha desarrollado en base a este principio. El melt electrospinning tiene como
ventaja realizar los pasos del procesamiento de un polimero: transporte, mezcla, fusién y
compactacién. Asi mismo, la técnica evita la aglomeracion elevada o sedimentacién de las
particulas. El uso de un husillo de extrusion aporta estas capacidades para la generacién de fibras
continuas, con propiedades superiores en términos de porosidad, tamafo del poro, didmetro de las
fibras, etc.

En la Tabla 2 se muestra las principales diferencias de melt electrospinning con la forma
convencional de electrospinning, es decir, trabajar con una solucién polimérica y con el polimero

fundido.

Tabla 2

Comparacion entre electrospinning en solucion y melt electrospinning

Electrospinning en Melt electrospinning
solucion (fundido)
Mecanismo de Trasferencia de masa Transferencia de calor
solidificacion (Evaporacion de solvente) (Enfriamiento)
Disolvente Si No
Alto rendimiento No Si
Amigable con el medio
ambiente o >
Fécil de modelar No Si
Fibras menores a 100nm  Si No
Limitacion de la
No St

viscosidad

Fuente: (Zhou H. , 2007)



19

2.3.2. Historia

De acuerdo con lo mencionado por Yao, Batiaanse y Pejis (2014) el electrospinning, una técnica
relativamente vieja, ha presentado un gran interés en los tltimos afios debido a su gran potencial
de producir nanofibras de polimero. El electrospinning ha ido evolucionando a lo largo de los afios
hasta llegar al método que se conoce en la actualidad. En el afo 1600, Gilbert fue el primero que
apreci6 el fendmeno producido sobre una gota de agua que reposaba en una superficie seca, y
quedar cargada eléctricamente cuando un pedazo de dmbar fue sostenido en su proximidad,
causando de esta manera una deformacién en la gota tomando una forma coénica, conocida en la
actualidad como “Cono de Taylor”. A continuacidén, siguieron observaciones mas detalladas de
como un chorro de agua cargado genera gotas separadas, sin embargo, no fue hasta el inicio del
siglo XX que Zeleny realizé los primeros estudios en electro-hidrodindmica (Brown, 2015).

A partir de esta é€poca, la comercializaciéon potencial de la electro-hidrodindmica fue
reconocida, apareciendo los primeros dispositivos que esparcian liquidos a través de la aplicacion
de una carga eléctrica, los cuales fueron patentados por Cooley y Morton. En 1929, se describi6 la
fabricacion de seda artificial a través del uso de carga eléctrica (Japon Patente n° 1699615, 1929).
No obstante, la patente crucial en la que el electrospinning de plasticos fue descrita por primera
vez la realiz6 Formhals (US Patente n° 1975504 A, 1934). Todas estas patentes no pudieron
concluir en una aplicacién comercial, debido a la falta de equipo adecuado para la investigacion de
las caracteristicas micrométricas de los procesos fisicos involucrados, asi como, de las estructuras
de fibras generadas (Persano et al. (2013)).

Los descubrimientos en la produccion de fibras de electro hilado para aplicaciones industriales

avanzaron mucho mds rdpido en la antigua USSR, en el afio 1930 se estableci6é la primera
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instalacion industrial para filtros usados en mdscaras de gases. Mds tarde, en 1970 se patent6 la
produccién de fibras con didmetros menores a 1 um, a pesar de estas patentes seguidos por otros
trabajos €stos permanecieron ocultos hasta que Donaldson Co., Inc. introdujo los primeros
productos comerciales basados en didmetros submicrométricos de fibras en los Estados Unidos,
finalmente fibras electro hiladas fueron comercializadas como aplicaciones de filtracién para
industrias no tejedoras en 1991 (Greiner & Wendortf, 2007).

Brown (2015) sostiene que el electrospinning de una solucién habia sido superado en gran
medida por otras tecnologias de fabricacidn de fibras hasta mediados de la época de 1990, en donde
las actividades del grupo Reneker, quienes reportaron el alto valor afadido resultante de los
nanomateriales organicos. Modelos mateméticos formulados para examinar la formacién del cono
de Taylor han sido desarrollados para explicar el decaimiento asintético, estabilidad y la flexion
del chorro. La dependencia de las caracteristicas de la superficie de la fibra como la flexién y
porosidad en la eleccidn del polimero, asi como la concentracién del polimero y las variables del

proceso han sido investigados a lo largo de los afios.
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Figura 12 Nuimero de articulos y patentes publicados con el concepto de electrospinning

Fuente: (Li & Yang, 2016)
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En la Figura 12 se puede observar como las investigaciones han aumentado, demostrado en el
incremento de publicaciones, los estudios son amplios en paises como Estados Unidos, China y
Corea del Sur, éstos abarcan el 70% de los articulos publicados, seguidos por Japén, Alemania y
Singapur. Una distincién importante de la mayoria de los acercamientos a la nanotecnologia es que
en los paises desarrollados existe una fuerte inversioén en el tema, confirmando la particularidad
requerida para entrar en este campo. Diferentes modificaciones al equipo y tratamientos posteriores
a la técnica de electrospinning han sido propuestos, para alcanzar un campo eléctrico mejorado y
adquirir control sobre la posicién de alineamiento molecular de la fibra. Sin embargo, la
acumulacién de solvente evaporado puede afectar la calidad de la fibra, limitar el control de
experimentos debido a la necesidad de configuraciones en areas ventiladas (Zhou, Gong, & Porat,
2009).

De hecho, segtiin Ramakrishna et al., (2005) uno de los retos actuales para las soluciones de
electrospinning consiste en la transicion para lograr una produccién industrial. A pesar de que en
su mayor parte este campo es cubierto por la perspectiva de la nanotecnologia, esta observacion
debe ser resuelta en la forma que la mayoria de las publicaciones cientificas sobre electrospinning
se centran en la produccién de fibras en valores de submicras pero no en el rango de nano fibras,
de acuerdo con la Iniciativa Nacional de la Nanotecnologia (NNI) define a la nanotecnologia como
la manipulacién de materia con al menos una dimension de 0.1 a 100 nm.

Las patentes emitidas desde 1976 hasta 2006 revelaron que un gran ndmero de ella (75%)
relacionadas con nanofibras estuvieron directamente enfocadas en métodos de fabricacion para las
nanofibras para mejorar el rendimiento de sistemas de filtracién existentes (Ngiam et al., (2007)).

Otra de las potenciales aplicaciones del electrospinning consiste en ropa de proteccion y compuesto
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de refuerzo; las limitaciones en el proceso se deben a las dificultades en fabricar suficientes
cantidades de fibra a larga escala en un tiempo de produccién razonable, con los consiguientes
problemas en manufactura. Nuevos enfoques surgen para las nanofibras en el campo de fuentes de
energia renovables, como dispositivos fotovoltaicos, manejo y almacenamiento de energia como
separadores de bateria. Las aplicaciones biomédicas y de cuidado de la salud requieren
relativamente pocas cantidades de fibras electro hiladas por lo que su investigacién se ha ampliado
en este campo (Brown, 2015)

Melt electrospinning ha tenido una investigaciéon en menor medida, debido a que generalmente
resulta en didmetros mds largos de fibras que utilizando solucién de polimeros. Sin embargo,
recientes investigaciones han demostrados que melt electrospinning puede desarrollar fibras de
didmetros micrométricos y submicrénicos. Melt electrospinning fue por primera vez descrito en
una patente en 1936, 45 aios después de la primera publicacién una serie de articulos describieron
el mismo proceso demostrando su utilidad con polimeros como: polietileno y polipropileno, las
fibras resultantes tuvieron didmetros de 75 um a 400 um. Estudiando las variables del proceso,
Larrondo y St. John Manley fueron los primeros en notar que el didmetro de las fibras se reduce
aumentando el voltaje aplicado y la temperatura de fundicién del polimero. (Larrondo & Manley,
1981).

Otro periodo de publicaciones sobre el proceso de melt electrospinning continud, en el afo
2000 Kim y sus colegas compararon las propiedades térmicas de tereftalato de polietileno (PET) y
naftalato de polietileno (PEN). En 2001, el articulo de Reneker y Rangkupan describi6 el proceso
de melt electrospinning de PE, PP, PET y PEN (Rangkupan & Reneker, 2003). La siguiente

publicacién importante que presente un conocimiento mas profundo de melt electrospinning fue la
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presentada por Lyons (2004), (Ver Figura 13) fibras de PP y PET fueron producidas con un
didmetro entre cientos de nandmetros hasta cientos de micrémetros. Se encontré que el peso
molecular tiene un papel importante en el electrospinning, con un pequefio campo eléctrico es

imposible obtener un cono de Taylor y por lo tanto no se consigue producir una fibra continua.

Figura 13 Esquema del extrusor usado para melt electrospinning
Fuente: (Lyons, 2004)

En 2006, Ogata junto con sus colaboradores demostraron los efectos de variar los pardmetros
de melt electrospinning en el didmetro de fibras de PLA, PET y EVAL, se determiné que bajo
condiciones especificas se obtienen fibras submicrométricas. Zhmayev determiné un modelo por
los polimeros no isotérmicos con superficie libre de flujo cargados visco eldsticamente y
electrificados para la region estable del chorro de melt electrospinning. La relacién asintética del
chorro utilizado ampliamente en los trabajos previos de electrospinning no fueron aplicables en el
caso de fundido de polimeros (Ver Figura 14). Los polimeros fundidos exhibieron fuerzas elevadas
de traccién en toda la region de hilado, particularmente bajo condiciones no isotérmicas. Una nueva
condicion fue desarrollada para fluidos con baja conductividad y alta viscosidad basados en

balancear la fuerza cerca de la aguja (Zhmayev, Zhou, & Joo, 2008).
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Figura 14 Esquema de preparacion para melt electrospinning

Fuente: (Zhmayev, Zhou, & Joo, 2008)

En 2007, estudios mds especializados cuantificaron los pardmetros en el proceso de melt
electrospinning de PCL. CON (PEG-b-PCL), complementario a los trabajos anteriores se demostro
que los caudales tienen influencia en el didmetro de las fibras producidas por melt electrospinning.
Comparando con un método convencional de solucién de electrospinning el excesivo movimiento
del chorro de polimero es significantemente reducido permitiendo el control sobre la recoleccion
de las fibras. De la misma manera con el avance de las investigaciones en polimeros, existe un
especial interés en entender los efectos de la combinacion de las propiedades de los materiales y
los parametros de procesamiento, con el fin de determinar las caracteristicas Optimas para producir
fibras finas uniformes con una particular morfologia y funcionalidad (Dasdemir, Topalberikoglu,
& Demir, 2013).

Las investigaciones de Dasdemir y sus colaboradores determinaron que la tasa de deposicién
de melt electrospinning [0.6 g h'!] fue cuatro veces mayor que una realizada por solucién de
electrospinning [0.125 g h''] bajo el mismo procesamiento, realizando un control mejorado sobre

el proceso de formacion de fibras en melt electrospinning para un rango de materiales, el estudio
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se centra hacia las aplicaciones con propiedades y caracteristicas particulares de cada material. A
pesar de que existen pocos productos médicos usando fibras submicrométricas en el mercado, el
nimero de patentes indican que las aplicaciones y productos médicos usando este procedimiento
estan aumentando (Ngiam et al. (2007)).

Aun con todos los estudios realizados anteriormente, la investigacién de melt electrospinning
se encuentra en etapa inicial, sin embargo, considerando el amplio campo de aplicacion se estima
que el crecimiento de articulos cientificos y patentes aumente sobre melt electrospinning para
contribuir en el conocimiento del tema y en este aspecto es en el que pondremos atencién en la

realizacion de este proyecto.

2.3.3. Tipos de Electrospinning

En la actualidad, Bhardwaj y Kundu (2010) sostienen que existen dos configuraciones para
realizar electrospinning: vertical y horizontal. Con el avance de la tecnologia se han desarrollado
mdquinas mas sofisticadas para producir complejas estructuras de nanofibras de una manera
controlada y eficiente. El electrospinning toma lugar en un espacio con las condiciones
atmosféricas que se presenten en ese momento.

Al utilizar la configuracién vertical (Ver Figura 15) es posible que gotas de solucion caigan al
plato colector dafiando posiblemente las fibras producidas y por lo tanto deteriorando la superficie

e interrumpiendo el proceso (Duque, Rodriguez, & Lépez, 2013).
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Figura 15 Electrospinning en configuracién vertical
Fuente: (Bhardwaj & Kundu, 2010)

Uno de los métodos para transportar la solucion a través del capilar es utilizando una bomba de
jeringa, trabajando el electrospinning de forma horizontal (Figura 16) la salida de la solucién
podria estar determinada por la accidn de la fuerza de gravedad enlazado a su vez a la viscosidad

de la solucién.

Collector

Syringe Polymer solution
| Spinneret
+

. |

d .
Fibers
High Voltage l

Figura 16 Electrospinning en configuracion horizontal

Fuente: (Bhardwaj & Kundu, 2010)

2.3.4. Aplicaciones
Las fibras obtenidas por el electrospinning ofrecen varias ventajas como: elevada relacion

superficie - volumen, porosidad alta y mejoramiento de las propiedades fisico-mecdanicas; los
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parametros del proceso pueden ser facilmente modificados con el fin de obtener la morfologia y
esfuerzos mecanicos de las fibras deseadas. De hecho, las fibras electro hiladas son requeridas en
varios campos y el proceso de electrospinning es versatil debido a que se puede utilizar un

sinnimero de polimeros.

O @ 1

Figura 17 Aplicaciones del electrospinning
Fuente: (Garcia, 2013)

Las aplicaciones de las nanofibras electro hiladas (Ver Figura 17) se encuentran en varios
campos como: aplicaciones biomédicas principalmente para la ingenieria de tejidos, para
cicatrizacién de heridas, liberacién de farmacos, sistemas de filtracibn como membranas de
afinidad, para inmovilizar enzimas, cuidado de la salud, en biotecnologia, ingenieria ambiental,
para defensa y seguridad, almacenamiento y generacion de energia, asi como en nuevos campos de
investigacion (Bhardwaj & Kundu, 2010).

Burguer, Hsiao y Chu (2006) menciona que, de acuerdo con el nimero de patentes emitidas, dos
tercios de las aplicaciones de electrospinning se utilizan en el campo de la medicina, de las patentes
restantes la mitad se emplean en sistemas de filtracién. Existen aplicaciones especificas para cada

polimero utilizado en electrospinning recopiladas en la (Ver Tabla 3).



Tabla 3

Aplicaciones de polimeros usados para electrospinning
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POLIMEROS

APLICACIONES

Poliglicolato (PGA)

Ingenieria de Tejidos, sustrato celular

Poli (4cido latico-co-acido glicélico)

(PGLA)

Aplicaciones Biomédicas, cicatrizacion de heridas

Policaprolactona (PCL)

Ingenieria de Tejidos, huesos

Acido Poli(L-l4ctico)(PLLA)

Sustrato celular en 3D

Poliuretano (PU)

Ingenieria de Tejidos, cicatrizacion de heridas

Poliestireno (PS)

Ingenieria de Tejidos, piel

Sindiotactico 1,2-Polibutadieno

Ingenieria de Tejidos

Fibringeno

Cicatrizacion de heridas

Poli(acetato de vinilo) (PVA/CA)

Biomateriales

Acetato de Celulosa

Membranas de adsorcion

Alcohol de Polivinilo

Gasas para heridas

Fibroina de seda

Ingenieria de Tejidos, nanofibras

Seda Aplicaciones Biomédicas
Seda/Quitosano Gasas para heridas
) Ingenieria de Tejidos, liberacion de farmacos,
Quitosano/PEO lgenieria ) J160
cicatrizacién de heridas
Gelatina Sustrato celular para cicatrizacién de heridas

Acido hialurénico (HA)

Implantes médicos

Celulosa Membrana de afinidad
Gelatina/polianilina Ingenieria de Tejidos, sustrato celular
Col4geno/Quitosano Biomateriales

Fuente: (Bhardwaj & Kundu, 2010)

2.4. Etapas

Los fendmenos fisicos que se producen en el proceso de melt electrospinning, se dividen en las

siguientes etapas:
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2.4.1. Carga eléctrica de la disolucion

La fuente de alto voltaje permite cargar a la solucién de polimero, dependiendo de la naturaleza
del fluido y de la polaridad del potencial aplicado se forman portadores de cargas (electrones, iones
o pares de iones libres). Esta etapa es muy sensible a impurezas de la solucion y tiene relacién con

la conductividad del material. (Espinoza, 2016)

2.4.2. Formacion del cono y filamento del fluido (jet!)
Al final del capilar se forma una gota que al ser sometida al potencial eléctrico adecuado permite

la formacion del cono de Taylor. A partir del cono se forma el filamento.

Figura 18 Cono y jet de solucion al 2% de 6xido de polietileno.

Fuente: (Rutledge & Fridrikh, 2007)

2.4.3. Adelgazamiento del filamento
El filamento se forma desde el cono hasta el colector, en este trayecto se produce una

disminucién en su didmetro. (Ver Figura 18)

2.4.4. Inestabilidades del filamento

En teoria la formacion del filamento podria realizarse de manera continua a través de la técnica
de electrospinning, sin embargo, debido a la dimensién del didmetro de la fibra, durante su
trayectoria desde el cono hasta el colector se pueden producir distorsiones, estas son producidas

generalmente por inestabilidades: latigazos o conocidos como whipping y de rompimiento de gota.

1 Jet: Filamento
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Esta etapa estd relacionada con la velocidad de flujo y campo eléctrico aplicado, mencionado
por Rutledge y Fridrikh (2007), quienes experimentaron con una solucién de 6xido de polietileno
al 2% con peso molecular de 200 kg/mol en agua para observar las inestabilidades que se generan
en la obtencién de fibras (Ver Figura 19). En el primer caso se aplica E = 1.33kV/cmy Q =
0.2 ml/min generando los conocidos latigazos, mientras para una combinaciéon de E =

1.75 kV /ecm 'y Q = 1.5 ml/min se producen rompimientos de gota.

(a) (b)

N

: 3

Figura 19 Inestabilidades en el filamento de 6xido de polietileno en agua al 2%

Fuente: (Rutledge & Fridrikh, 2007)

2.4.5. Recoleccion del filamento o solidificacion de fibras
El filamento llega al colector de fibras (electrodo de menor potencial), el cual de acuerdo con
su forma o caracteristica determina la orientacion y deposicion de las fibras pudiendo ser guiadas

o aleatorias, estas ultimas son el resultado de un colector en su forma mas bdsica, una placa

orientada de forma vertical.

2.5. Parametros de consideracion

Debido a la manera en que se desarrolla la técnica de melt electrospinning, la morfologia y
didmetros de las fibras estdn relacionadas a varios factores que permiten manipular estas

caracteristicas, a pesar de que no se puede determinar una ley o el comportamiento del polimero,
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debido principalmente a no estd relacionado a un solo factor, al contrario es la combinacién de
varios de ellos, se han realizado observaciones experimentales que ayudan a la aproximacién o

entendimiento de los pardmetros en la formacion, morfologia y el didmetro de la fibra. Entre ellos:

2.5.1. Peso molecular (Mw)

El peso molecular es el resultado de la suma de los pesos atdémicos que componen el compuesto.
En literatura relacionada al procesado de polimero se menciona la existente relacién del peso
molecular de un polimero con propiedades como la viscosidad, el médulo y la resistencia de
traccion; la primera de gran importancia para el proceso de melt electrospinning por este motivo se

han desarrollado trabajos de investigacion.
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Figura 20 Relacion del peso molecular con el didmetro de las fibras del IPP
Fuente: (Lyons, Li, & Ko, 2004)

Lyons, Li y Ko (2004) demuestran que el polipropileno isostatico a una temperatura de 200°C
y con un peso molecular relativamente alto no permite la formaciéon del cono de Taylor a la
exposicion del campo eléctrico. Al reducir el Mw se consigue la formacién del cono y en

consecuencia fibras, aunque con didmetros relativamente grandes, con la disminucién continua del
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Mw se presenta la reduccién exponencial del didmetro como se muestra en la Figura 20. Sin
embargo, a una disminucién excesiva de Mw el filamento presenta rompimientos.

Algunos autores caracterizan el polimero que usan en medida del MFI?, que tiene relacién
directa con el peso molecular, definiéndose como la cantidad de masa de polimero que fluye en 10

minutos a través de un capilar de didmetro y longitud determinado.

2.5.2. Aditivos

Para el método convencional de electrospinning, es necesario formar la solucién de polimero,
agregando solventes que ademads de su funcién principal, también contribuyen en la mejora de las
caracteristicas del fluido para la obtencion de fibras. En melt electrospinning, se tiene la ausencia
de esta sustancia ya que se trabaja directamente con el polimero fundido, sin embargo, esto presenta
ciertas limitaciones asociadas con el proceso, como: i) Fibras gruesas debido a la alta viscosidad
del polimero fundido en comparacién con la solucién ii) Problemas con descargas eléctricas
(Nayak et al. (2013)). Aunque no ha sido motivo de gran interés se ha encontrado la posibilidad de
usar aditivos que permitan mejorar estas caracteristicas.

Nayak y sus colaboradores (2013), investigan la obtencion de fibras de bajo peso molecular del
PP con la reduccién de la viscosidad usando aditivos como poli etilenglicol (PEG) y poli di-metil

siloxano (PDMS) y el aumento de la conductividad con sales i6nicas como sodio oleate (SO).

2 Melt Flow Index
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2.5.2.1. Viscosidad

La viscosidad es la resistencia al movimiento que presenta el fluido. (De las Heras, 2012). Con
la técnica de melt electrospinning, la viscosidad del polimero solo puede ser reducida hasta cierto
grado al aumentar la temperatura, lo que con lleva a tener una mayor viscosidad en el polimero
fundido que en el polimero en solucién (electrospinning), esta tltima es menor por la presencia de
solventes. Esta es una de las causas que se atribuye a la formacién de fibras en didmetros
micrométricos a través de melt electrospinning y la dificultad de fabricar nanofibras con este
método. En el trabajo de Nayak y sus colaboradores (2013) se observa el decrecimiento de la
viscosidad de PP ante la presencia de PEG y PDMS, sin embargo, con SO la viscosidad aumenta
como se muestra en la Figura 21, esto contribuye a los resultados del efecto de los aditivos sobre

el diametro de las fibras resultantes.

1000 MFI
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Figura 21 Viscosidad de corte de polipropileno PP con diferentes aditivos

Fuente: Nayak et al. (2013)



2.5.2.2. Conductividad eléctrica
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Figura 22 Efecto de la cantidad de aditivos en la conductividad eléctrica a) SO b) NaCl

Fuente: Nayak et al. (2012)
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Otra de los pardmetros que influyen en la dimensién del didmetro es la conductividad eléctrica

que presenta el polimero, logrando una mayor conductividad con la adicién de NaCl en

comparacion con SO (Ver Figura 22), teniendo en cuenta que la conductividad eléctrica se

establece por la movilidad de los iones dentro del polimero, es decir, la facilidad al paso de

corriente, al adicionar sales idnicas se incrementa la conductividad y en consecuencia la fuerza de

estiramiento es fuerte, el chorro se divide en chorros pequefios y el resultado de estos aspectos es

didmetros de fibras pequeiias.

2.5.3. Caudal

El caudal es directamente proporcional al didmetro de la fibra, al tener menor cantidad de

polimero el cono de Taylor disminuye continuamente y las fibras obtenidas son de menor tamafo.
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Este fendmeno fue observado por Lyons, Li y Ko (2004) en fibras de polipropileno con campo

eléctrico de 10 Kv/cm a un TDC de 2 cm, en las miografias se observa los resultados (Figura 23).

Figura 23 Fibras de PP A) 10s B) 20s C)30s
Fuente: (Lyons, Li, & Ko, 2004)

2.54. Capilar

El didmetro inicial de la fibra es determinado por el didmetro del capilar, pardmetros como el
campo eléctrico intervienen en la reduccion posterior del didmetro. Al trabajar con el polimero
fundido su viscosidad es relativamente alta en comparaciéon con el polimero en solucion,
presentando una restriccion al desear usar capilares de didmetros muy pequenos. Siendo motivo de
estudio, por ejemplo, Deng y sus colaboradores (2009) mencionan que para trabajar con Polietileno

de baja densidad el didmetro interno del capilar puede ir de 0.4 a 0.6 mm (Ver Figura 24).
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Figura 24 Efecto del didmetro interno del capilar sobre el didmetro de la fibra

Fuente: Deng et al. (2009)

Mientras que Ko (2014), al trabajar con policaprolactona (PCL) observa que al incrementar el
didmetro del capilar de 150 a 1700 um, las fibras aumentan de 12 a 220um (Ver Figura 25),

manteniendo constantes pardimetros como la distancia al colector de 5 cm y el voltaje de 20 kV.

)
PR = |
150 200 300 500 1700

731 B3R 1000

= - e r2
z -] = £

Fiber diameter (pum)

o
=1

Nozzle diameter (pm)

Figura 25 Efectos del didmetro del capilar sobre el didmetro de fibras de PCL
Fuente: (Ko, 2014)
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2.5.5. Influencia de la distancia del capilar al colector (TDC?)

Para la técnica se debe encontrar la distancia optima de recoleccién o la conocida TDC, aunque
no se ha establecido su importancia en concreto se han realizado algunas observaciones
experimentales, tipicamente se usan distancias de 3 — 5 cm (Dalton & Hutmacher, 2011). Sabiendo
que la distancia es inversamente proporcional al campo eléctrico, al alejar el colector se debilita la
fuerza eléctrica y puede ser influente en la formacién de las fibras. Si la distancia es muy pequeia
las fibras pueden llegar al colector aun estado liquido (ligeramente fundidas) produciendo la fusién
con las demés (Dalton & Hutmacher, 2011), para distancia adecuada se permite la formacion de
las fibras y la solidificacién (Kong et al. (2009)), mientras que para distancias muy largas el campo
eléctrico se debilita. Deng et al. (2009), comprueban que a pesar de estos efectos su relacién con
el didmetro resultante de la fibra no es significativo, trabajaron con Polipropileno de baja densidad

(LDPE) a un voltaje de 40 KV (Ver Figura 26).

Mverage Fiber Diameter (pm)
- .
L
L ]

17 14 1 13

Spinning Distance (cm)

Figura 26 Variacion didmetro respecto a la distancia al capilar

Fuente: Deng et al. (2009)

3 TDC: Tip — to — collector distance
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2.5.6. Voltaje aplicado

La intensidad de campo eléctrico (E) formado entre el colector y el capilar es directamente
proporcional al voltaje aplicado, por lo tanto, forma parte de los parametros que son influentes en
la obtencién de fibras. Por la alta viscosidad del polimero fundido es necesario aplicar un alto
voltaje, aunque algunos mencionan que no existe diferencia al trabajar con solucién y fundido
pudiendo trabajar con valores de 7 kV a 20 kV (Dalton & Hutmacher, 2011), otros mencionan que
la intensidad de campo debe ser 10 veces mas fuerte que al trabajar con electrospinning en solucion
(Lyons, Li, & Ko, 2004). Lyons, Li y Ko observan que al incrementar el voltaje aplicado los
didmetros de las fibras disminuyen, sus resultados se realizan con un TDC de 2 cm y se muestran

en la siguiente figura.
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BAtacic 14 D00 My

Ol sotactic 12,000 Mw
0l sotactic 108 000 hw

s B 8 & 8 8 &
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Figura 27 Efecto del campo eléctrico sobre el didmetro de las fibras

Fuente: (Lyons, Li, & Ko, 2004)

2.5.7. Temperatura
Para que el polimero se funda se quiere elevar la temperatura del sistema principalmente del
contenedor hasta el capilar donde se debe tener una estabilidad térmica. Existen varias formas que

permiten realizarlo en melt electrospinning, como muestra la (Figura 28), comercialmente el
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calentamiento eléctrico es el método mas comiin, sin embargo, para alcanzar altas temperaturas de
forma econdmica se suele emplear la circulacion de aire caliente, otra alternativa es la circulacién
de aceite, aunque represente un gasto mayor.

Para temperaturas bajas se usa la circulacion de agua. En el mercado se encuentran pistolas de
calor que son controladas electronicamente que también facilitan este trabajo. Una variacién del

electrospinning emplea un l4ser que permite la elevar la temperatura del polimero sélido.

| [ E | circulating fluid |
| Iﬂ"“"‘-_""ﬂniml_.
OR |
o=l o—— soig |
| | | polymer |
| L |
| Heat Gun | [ s o3 |55,Erl
b s e e | . =l

Figura 28 Propuestas de calentamiento para melt electrospinning

Fuente: (Dalton & Hutmacher, 2011)

Dalton et. al (2007), presentan dos configuraciones de calentamiento de polimero dependiendo
del punto de fusién (Ver Figura 29), considerando la seguridad del operario y la estabilidad de la
temperatura. Para este trabajo se us6 PEG,; — b — PCLqgg/PCL, polipropileno a 44 cm3/10min
(P-44) y polipropileno de 15¢m3/10 min (PP-15) cuyas caracteristicas se describen en la Tabla
4, en el primer caso se emplea un sistema circulatorio manteniendo la temperatura en +2°C
consiguiendo la temperatura adecuada en alrededor de 20 minutos, mientras en el caso B se emplea

una pistola de calor controlada electronicamente y con retroalimentacion de la temperatura de
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fusiéon calentando aproximadamente durante 25 minutos hasta conseguir la temperatura de
equilibrio, en este segundo caso se emplea una termocupla tipo K. El capilar de este trabajo es una

aguja 20 G correspondiente a 0.9mm.
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Figura 29 Esquemas de configuracion de calentamiento para melt electrospinning
Fuente: Dalton et. al (2007)
Tabla 4

Polimeros y sus condiciones para melt electrospinning

. Temperatura electrospinning Punto de Fusién =~ Didmetro fibras
Polimero

O WY) (um)
PP - 44 320 163-167 8.611.0
PP-15 270 164-166 356+ 1.7
PEG,; — b — PCLgg
+ 304(;0PCL ? 90 55-58 2.0+ 0.3

Fuente: Dalton et. al (2007)

Como se ha mencionado el objetivo de elevar la temperatura es alcanzar el punto de fusion del
polimero, este de define como la temperatura a la cual se pasa del estado sélido a liquido. Sin
embargo, el sobrepasar esta temperatura tiene una influencia sobre el didmetro de la fibra que se
obtiene, presentando una relacion directa, es decir, mientras se incrementa la temperatura aumenta
el didmetro, Ko (2014) realiza una investigaciéon con PCL cuyo punto de fusién es a 60 °C,
mantiene constante el didmetro del capilar y varia la temperatura de 80 — 120 °C, sus resultados se

muestran en la Figura 30.A.
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Figura 30 A) Efecto de la temperatura en el didmetro B) Relacion temperatura y velocidad
Fuente: (Ko, 2014)

Ademds, el aumento de la temperatura incide en la reduccion de la densidad (&) y viscosidad,
en consecuencia, en la velocidad que presenta el fluido se incrementa (Figura 30.B). La velocidad
(V) del polimero se define por la ecuacion:

dv dl 1dm (2.2.1)
—=nrl—==—
dt dt 6 dt

Donde:

m es el peso total de las fibras de electrospinning

r el radio de fibra

t el tiempo de electrospinning.

Estas ultimas consideraciones, respecto al didmetro de la fibra establece que la temperatura de
trabajo para melt electrospinning sea superior a la temperatura de fusion, en la Tabla S se muestran

algunos polimeros procesados a través de melt electrospinning.
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Tabla 5

Temperaturas de trabajo de polimeros usados para melt electrospinning

Temperatura de

Polimero procesamiento (°C)
Polipropileno 220-240

Poli (tereftalato de etileno) 270

Poli — (etilenglicol — bloque - - caprolactona) 58.2
Polietileno 200-220

Poli (metacrilato de metilo) 130-157
Poliamidas (nylon) 220
Poliestireno 240

Fuente: (Bhardwaj & Kundu, 2010)

2.6. Extrusion de Polimeros

La extrusiéon de polimeros es un procedimiento mecanico que consiste en el transporte de un
material termoplastico a través de una boquilla, logrando de esta manera una forma final de seccién
transversal constante. El polimero usualmente ingresa al extrusor por medio de una tolva en la cual
el material cae por gravedad, después el polimero es transportado por un tornillo de alimentacién

y forzado a pasar a través de una boquilla (Kopeliovich, 2014).

Pellets Hopper  Thermocouple

Polymer

Screw Heaters Bamel Nozzle

Figura 31 Extrusion de polimeros

Fuente: (Kopeliovich, 2014)
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2.6.1. Extrusor

Es usado para fundir un polimero sélido y transportar el mismo para moldearlo de una forma
particular. Existen varios componentes en un extrusor, sin embargo, el tornillo es el tnico
componente activo del extrusor, los demds equipos (motor, caja reductora, tolva, cafién, boquilla,
etc.) proveen el soporte necesario para que el tornillo realice su funcién asignada. La funcién de
alimentar el polimero a la tolva sucede en el exterior del extrusor y por esta manera no depende del
disefio del tornillo (Chung, 2000).

Flores (2013) sostiene que de acuerdo con la presion necesaria para hacer pasar el pléstico
fundido a través de la boquilla existen varios tipos de extrusores:

* Extrusores de desplazamiento positivo

Mediante el uso de un cilindro mecénico o ariete de prensa se transporta el material a una
abertura de una matriz, logrando de esta manera una extrusion directa o en avance

e Extrusores de friccion viscosa

Estos equipos hacen hincapié en la reologia del polimero durante todo el proceso, tomando
como ventaja las propiedades fisicas del material y la friccion de éste con las paredes
transportadoras de la maquina, en las cuales se produce la fundicién del polimero. En este tipo de

extrusores encaja el monohusillo utilizado para la realizacion de este proyecto.

2.6.2. Extrusor de husillo
Un extrusor de husillo cumple con tres funciones basicas: a) transporte del material, b) fundir
el material y c) dosificacion del material, en la mayoria de los casos estas tres funciones ocurren

simultdneamente y ocurren en la longitud del husillo, las cuales son inherentemente independientes.
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Adicionalmente, el husillo puede realizar funciones secundarias como son mezclado, dispersién y
homogenizacién, estas funciones se refieren a la reduccion del tamafio de componentes (Chung,
2000).

En su definicién mas simple un extrusor de husillo de tinico tornillo es una bomba volumétrica
continua sin la capacidad de desplazamiento positivo, en otras palabras, lo que primero ingresa,
sale primero. Un polimero, ya sea s6lido o fundido, se desplaza a través de los conductos del

tornillo por las fuerzas ejercidas en el polimero por el giro del tornillo hacia la boquilla.
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Figura 32 Zonas de una extrusora y evolucion de la presion en las mismas
Fuente: (Beltran & Marcilla, 2012)

Las caracteristicas mas importantes en el disefio de un husillo son: la longitud del husillo (L),

didmetro (D), dngulo de filete (8) y el paso de rosca (w).
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Figura 33 Parametros del disefio de un tornillo de extrusion

Fuente: (Beltran & Marcilla, 2012)

2.6.3. Aplicaciones

El proceso de extrusion de pléstico es muy usado en la industria para la produccién de: perfiles,
tuberias, fibras, peliculas, mangueras, etc. El material usado en la extrusion de tubos y tuberias es
basicamente PVC y poliolefinas como HDPE, PP y LDPE, la principal ventaja de estos materiales
es que poseen buenas caracteristicas en largos periodos de tiempo con un costo accesible. El
limitante de produccién se halla en la velocidad que el material se enfria, lo que depende del

didmetro y del espesor de pared de la pieza. (Beltran & Marcilla, 2012)
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CAPITULO 3

DISENO E IMPLEMENTACION

En el presente capitulo se desarrolla la metodologia de disefio concurrente mecatronico a partir
de la realizacion de la matriz QFD, la cual permite establecer los requerimientos para cumplir el
objetivo del proyecto, el capitulo incluye el disefio, seleccion de alternativas a través de matrices
de seleccion, simulaciones de esfuerzos por software y dimensionamiento de elementos utilizados
en el desarrollo del equipo previo a su manufactura.

Finalmente se concluye con la implementacién del proyecto que consta de la parte mecénica,

electrénica y de control distribuidas en subsistemas.

3.1. Metodologia de disefo

3.1.1. Funcion de desarrollo de la calidad

Conocido como QFD “Quality Funtion Deployment”, por sus siglas inglesas. Es un método
aplicado en la industria para resolver problemas de disefio, estrategias de planeacion, y
mejoramiento del servicio al cliente. El concepto de QFD requiere traducir los requerimientos del
cliente en caracteristicas del disefio del producto o parte, evaluando subjetivamente el grado de
dificultad para determinar la importancia de cada una de ellas, consiguiendo el mejor resultado
posible. (Ficalora & Cohen, 2009) Siendo una base para la toma de decisiones en el disefio del

equipo de melt electrospinning.
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¢ Definicién de necesidades

Son las caracteristicas que se requiere en el disefio final. En la Tabla 6, se mencionan las
necesidades planteadas para el equipo de melt electrospinning, con estas caracteristicas se busca

que el equipo sea fiable, econémico y factible para su desarrollo.

Tabla 6

Necesidades del consumidor

Z
e

Requerimiento

Alimentacién continua de material
Procesar varios polimeros

Econdémico y eficiente

Ligero

Resistir y mantener altas temperaturas
Manejar caudales bajos

Facilidad de mantenimiento

Modular

Seguro y Facilidad de uso

O 0 3 N Ui B W N =

Obtener microfibras

,_‘,_‘
)

Verificacion del didmetro de las fibras

—
[\

Evitar la produccién de arco eléctrico

e Caracteristicas técnicas

Son las caracteristicas de ingenieria del producto, donde los requerimientos del cliente son
reflejados en especificaciones técnicas que guian el disefio y construccidn del equipo, mencionados

en la Tabla 7.
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Tabla 7

Caracteristicas técnicas

No. Caracteristicas técnicas

p—

Tolva

Material y diseno del husillo
Material de estructura
Sistema de temperatura
Temperatura variable
Control de velocidad
Voltaje variable

Interfaz HMI

O o0 N9 N N Bk~ W

Robusto

[S—
=]

Dimensionamiento del capilar

p—
p—

Sistema modular

[S—
[\

Verificacion del didmetro de las fibras

J—
W

Componentes normalizados

El desarrollo de la casa de la calidad o QFD para el equipo de melt electrospinning, se muestra
en la Figura 34, en las filas se ubican las necesidades del cliente conocidas como “Que’s” mientras
que en las columnas las especificaciones técnicas o “Como’s” en el desarrollo se establecen las
relaciones entre estos, por ejemplo en la parte superior, es decir, el techo de la casa la relacién de
“Como’s”, la ponderacion se establece en la leyenda de cada uno.

Los resultados del QFD Tabla 8, realizado para el equipo de melt electrospinning permiten

jerarquizar las caracteristicas especificas de acuerdo con la puntuacion obtenida.



Tabla 8
Resultados de la matriz QFD
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Hito Caracteristicas técnicas

Porcentaje

Dimensionamiento del capilar
Temperatura variable
Robusto

Material y diseno del husillo
Sistema de temperatura
Voltaje variable

Control de velocidad

Componentes normalizados

O o0 N N B W N =

Sistema modular

[S—
(=]

Material de estructura

p—
p—

Tolva

—
[\

Verificacion del diametro de las fibras
Interfaz HMI

J—
W

13.0
11.3
10.0
94
8.5
8.3
7.9
7.6
7.3
54
4.8
3.8
2.7

Tomando como referencia el promedio de los valores de 7.7, se tendrd mayor atencion en los

hitos que superan este valor. Los cuales son:

* Dimensionamiento de capilar

Debido a las caracteristicas del polimero, a los requerimientos de temperatura y caudal se

seleccionara un didmetro adecuado para cumplir con lo establecido.

* Temperatura variable

Para alcanzar el punto de fusion de los polimeros, se requiere un sistema que permita variar la

temperatura.
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Figura 34 Casa de la calidad del equipo para melt electrospinning
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¢ Robusto

El equipo debe ser capaz de soportar las condiciones ambientales, asi como las condiciones
propias de su funcionamiento.

e Material y disefio del husillo

Al ser el componente que estd en mayor contacto con el material procesado es necesario
seleccionar un material adecuado, ademads se requiere disefiar en funcion de los requerimientos de
fase del proceso como la compactacion, transporte y descarga.

* Sistema de temperatura

Para elevar la temperatura eficientemente se seleccionard el método de calentamiento,
incluyendo la instrumentacién necesaria para el sensado adecuado de las variables de control.

* Voltaje variable

Se determinara experimentalmente el rango de trabajo 6ptimo.

¢ Control de velocidad

La técnica de melt electrospinning requiere trabajar a caudales bajos, se determinard de forma

experimental el rango de trabajo.

3.2. Analisis funcional

Para integrar los distintos componentes del equipo, se organizan en modulos teniendo en cuenta
sus funciones similares, los cuales en conjunto forman la estructura funcional para la obtencién de

microfibras poliméricas a través de melt electrospinning. Para asegurar el correcto funcionamiento
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del médulo dentro del sistema completo se puede desglosar en subsistemas, para este proyecto se

establece la estructura mostrada en la Tabla 9.

Tabla 9

Estructura funcional del proyecto

No. Moédulo Subsistema Funciones Hitos
Alimentacion de
Tolva .,
polimero
Capilar Salida de polimero
Formacion de gota 1.3.4.7
1 Extrusor . Transporte., ] 8: 9: 16’ ’11
Husillo compactacion y
dosificacién
Gen(?rafslon de Impulsar el husillo
movimiento
Sistema (.16 Elevar la temperatura
calentamiento
Sistema de .. 2,3,5,8,
2 Instrumentacién
temperatura 9,10
Circuito de
potencia
. FuenFe de alto Aplicar alto voltaje
Recoleccién de  voltaje
3 . 6,8
fibras ) .
Colector Recoleccion de fibras
Tarjeta de Adq}11s101on de‘ c/iatos
Envio y recepcion de
control ~
sefiales
4 Control y 27 13
monitoreo Controlador Control del sistema >
Interfaz HMI Interaccién con el usuario
5 Microscopia Didmetro de las fibras 12
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3.3. Moadulo 1. Extrusor

3.3.1. Subsistema 1.1. Tolva

La tolva (Figura 36) permite el ingreso del material al extrusor, se conecta a la zona de
alimentacion del cafién permitiendo que el material se deposite en el husillo para ser transportado.
Los cdlculos se realizaron de tal manera que el husillo esté continuamente alimentado, para lo cual
se tomo en cuenta el dngulo de inclinacion y la capacidad de volumen de la tolva.

De acuerdo con la norma DIN 1055 el dangulo de inclinacién minimo de la tolva debe ser 15°
mayor al dngulo de reposo, el dngulo recomendado para pellets de densidad aparente menor a 1

g/cm?® (densidad aparente del PP reciclado 0.48 g/cm?) es de 17°, por lo tanto:

Angulo de inclinacion,,, = angulo de reposo + 15° (3.2)

Angulo de inclinacion,,, = 32°

110,00

23,00

30,00 32,28°

36,00

Figura 35 Medidas de la tolva
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A partir de esta consideracion se adquiri6 una tolva en el mercado de material acero inoxidable

AISI 304, ahora se procede a realizar los cdlculos de su volumen.

1
VO]umen:(ﬂ*Rz*H1)+§1‘[*H*(R2+R*r+r2) (3.3)

1
Volumen = (1 » 55% * 25) + 37 30 * (55% + 55 * 18 + 182)

Volumen = 373896.649 mm?

Volumen = 373.9 cm3

Es importante calcular el volumen real de la tolva, para ello se emplea la férmula de los espacios
vacios de la tolva, de acuerdo con la norma se debe considerar un 20% de espacios vacios por las
caracteristicas del material.

E=(1-F,) 06 (3.4

E=(1-0.2)*115g/cm?
E=092g/cm3

Finalmente se procede a calcular el volumen total de la tolva:

Figura 36 Tolva
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Volumen Total = Volumen x E
Volumen Total = 373.9 « 0.92
Volumen Total = 3439 g

3.3.2. Subsistema 1.2. Capilar

El capilar ha sido seleccionado de elementos disponibles en el mercado como boquillas de
impresion 3d (Figura 37) o agujas (Figura 38). Por ser de cobre facilita la conexion con la fuente
de alto voltaje, ademds de permitir la salida el polimero del extrusor. Se dispone en didmetros de

0.2 a 2.0 mm favorables para el proceso.

o>

—

Figura 37 Capilar de Cobre

A=

Figura 38 Capilar de acero inoxidable

El capilar es el unico elemento en contacto con el polo positivo de la fuente de alto voltaje, por

lo cual se utiliza un acople de un material no conductivo.
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Figura 39 Acople para capilar
3.3.3. Subsistema 1.3. Husillo

En esta seccion se realiza el disefio del husillo para el extrusor, considerando las caracteristicas
de los polimeros a procesar, y las necesidades propias del equipo para la produccién de fibras

poliméricas.

Diseiio del husillo
Las fibras poliméricas serdn procesadas de polimeros que son facil acceso en el mercado,
ademds que presentan caracteristicas similares (Tabla 10) permitiendo realizar un solo equipo para

trabajar con distintos materiales.

Tabla 10

Caracteristicas de los polimeros
Material ~ Densidad [C%] MFI [10i1in] Temperatura de fusion [°C]
LDPE 0.91-0.94 0.25 (190°C, 2,16kg) 135
PP 0.9 3.00 (230°C, 2.16kg) 165 -180

Para la densidad que se va a considerar en el disefio del husillo se considera el menor valor, en

este cason = 0.9 g/cm3.
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En la literatura del procesamiento de polimeros, se presentan algunas consideraciones

necesarias en el disefio del husillo con relacién al material como se presenta en la Tabla 11.

Tabla 11

Caracteristicas de husillos para termopldsticos

Husillos para termoplasticos

Relacion de Angulo de
Material

comprension  inclinacion (max)
LDPE 3:1a4:1 17.7°
PP 3:1 17.7°

Fuente: (Cuadros), citado en Enciclopedia del Pléstico Industrial

Una de las primeras e importantes consideraciones para el disefio del husillo es la relacién L/D,
ya que debe abarcar las tres zonas de procesamiento del polimero. Considerando las ventajas de
presentar una relacién L/D corta:

*  Menor tiempo de permanencia en el barril, manteniendo los materiales sensibles al calor
a una temperatura de fusién por menos tiempo, lo que reduce las posibilidades de

degradacion.
e Ocupa menos espacio

* Requiere menor torque por la resistencia del husillo y la cantidad de trabajo (HP) no es

tan significativo

*  Menor costo de inversion inicial y para el reemplazo de las partes

De acuerdo con las consideraciones anteriores se utilizara una relacién L/D de 10:1.
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Por lo tanto, en la Tabla 12 se presentan las consideraciones iniciales para el disefio del husillo
de procesamiento del PP y LDPE, se ha tomado como referencia mdxima lo presentado en la Tabla

11, ademas de revisarse trabajos anteriores que permitan establecer los valores.

Tabla 12

Consideraciones de diseiio para el husillo
Parametro Simbolo Valor
Relacion L/D L/D 10:1
Relacion de compresion R, 3:1
Angulo de inclinacién [ 12°
Densidad del material n 0.9 g/cm3
Diametro D 27 mm

Fuente: (Cuadros)

Considerando la geometria del husillo Figura 40, el diseio pretende establecer los valores para
cada parametro que permita el procesamiento de polimeros, ademés de considerar los resultados

del QDF.

Figura 40 Geometria del husillo

Asumiendo un didmetro de 27 mm para el tornillo, y una relacién de 10:1 se obtiene la longitud

efectiva del husillo aplicando la siguiente ecuacion:
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L 3.5
—_ =R
D
L=270mm
Paso S:
S 3.6)
t =—
an(g) =—
S =18mm
Profundidad de alimentacién h;:
h;=0.11-D 3.7
h=297mm = 3mm
Ancho del filete:
e=0.12-D 3.8)
e =3.24mm
Numero de filetes:
3.9

# filet _L
iletes= ¢

# filetes = 15

En general, el husillo debe cumplir con tres objetivos principales definidos en tres zonas:
alimentacion, compresion y dosificacion (Ver Figura 41). En la zona de alimentacién el polimero
entra en forma de pellets al canal y avanza con el giro del tornillo. En la segunda zona el canal
empieza a reducirse y el polimero se calienta hasta fundirse mientras se comprime. Finalmente, en
la zona de dosificacion el canal es minimo y el material es obligado a salir de manera constante y

sin turbulencias.
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Por la importancia de cada zona en el proceso de extrusiéon de polimero, se consideran en el
disefio del husillo algunos aspectos importantes que garantizan el funcionamiento adecuado,

recurriendo al disefio tradicional de husillo, se tiene las siguientes consideraciones:

/Clllhdr'-tj

L4 |

VITT)

Alimentaclén | Compresion |Nosificacién

Figura 41 Zonas del husillo

Zona de alimentacion

La profundidad del husillo es constante y la longitud es tal que se produzca una alimentacién
correcta.

Zona de compresion

La profundidad del canal es decreciente, en consecuencia, expulsa el aire atrapado en los
granulos originales, mejora la transferencia de calor y se da el cambio de densidad resultado de la
fusion.

Zona de dosificacion

Para conseguir homogenizar el material fundido y suministrar a la salida un material a
temperatura y presion constante la profundidad se mantiene constante.

Dependiendo del material con el que se trabaja se establece longitud de cada zona y la relacién
de compresion. Esta dltima necesaria para conocer si el sistema es capaz de comprimir el pléstico

y evitar la formacién de burbujas de aire, esta relacién viene dada por la ecuacion (3. 10).



61

h1l (3. 10)

Rc = —
‘T2

h, =1mm

Donde:
h, profundidad de la zona de alimentacién

h, profundidad de la zona de dosificacioén

Dela
Figura 42, se obtiene la longitud para la zona de alimentacion [;, para la zona de compresion
[, y para la zona de dosificacién l5:

L=124+2=14cm

l,=75cm
l;=75cm
Alimentacién Compresidon Posificaclén

hi

e
7{ /!\4

oD 2,90 2,00

Figura 42 Relacion de compresion y longitud de las zonas en el husillo

Se adiciona 2 cm en la zona de alimentacidn, por razones de montaje para garantizar que la

longitud de esta zona (12 cm) sea efectiva en el proceso.
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Generalmente se suelen emplear husillos de didmetro constante, manteniendo un huelgo entre

el cilindro y el husillo de 0.002D para los husillos de didmetro grande y 0.005D para los de

diametros pequefios. Asi, §:

6 =0.005-D
6 =0.135mm
Sin embargo, se tomara como valor

6 = 0.15 mm.

Por lo tanto, los pardmetros de disefio del husillo son:

Tabla 13

Pardametros de diseiio
Pardmetro Simbolo Valor
Diametro D 27mm
Longitud L 270 mm
Paso S 18 mm
Angulo de inclinacién [ 12°
Ancho de filete e 3.24mm
Holgura radial 1) 0.15mm
Zona de alimentacién
Longitud L 140 mm
Altura constante hy 3mm
Zona de compresion
Longitud L, 75 mm
Altura decreciente h,a h, 3almm
Zona de dosificacién
Longitud l5 75 mm

(3.11)

de disefio
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Altura constante h, 1mm

El disefio final del husillo se representa en la siguiente figura:

W v D

Figura 43 Husillo

Para determinar la velocidad a la que gira el husillo es necesario primero conocer la cantidad
de material y el tiempo en que se va a procesar. Para este disefio se van a considerar dos caudales
de trabajo, el primero que involucra la extrusién de polimero y el segundo caudal el requerido para
la obtencion de microfibras. Como ya se ha mencionado el proceso de melt electrospinning requiere
de caudales muy bajos, suponiendo que solo se trabaje con este caudal, al material le tomaria mucho
tiempo llegar desde la tolva (zona de alimentacion) hasta el capilar. Esta es la principal razon por

la cual se hace la diferenciacién de caudales de trabajo.

Primer caso:

Para el determinar el caudal de trabajo, se considera el volumen del reservorio presente en el
barril del extrusor y el conducto final (Ver

Figura 44), es decir, al conseguir este caudal se tendra fluido fundido y de forma continua en

la salida del extrusor, necesario para iniciar con el proceso de obtencién de microfibras.
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Figura 44 Extremo final del extrusor

V, =5.726 cm3
V, = 2.575 cm?
V3 =0.126 cm3

Vr ~ 8.5 cm?

Por lo tanto, V; es el volumen total del extremo final del extrusor que se desea llenar en un
tiempo de 2s. Teniendo Q:

(3.12)

| <

cm
Q1 =425 —
min
Para célculos, 4 g/min.
Segundo caso:
De literatura, se sabe que el caudal para obtener microfibras es pequefio, se toma como

referencia un Q, = 0.5 mL/h correspondiente a 0.007 g/min.

cm3
Q2 =0.008——
min
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Por la forma geométrica con la que se disefia el husillo, se considera la ecuacidén (3. 13), usada

para obtener la produccién de la extrusora.

Cillnelra
hi - he
e ¢ ;
H Rt 13
L
l l l 3.13)*
A'Ctg((p)'[h_lf+vzflz+h_3§ (3.13)
Q =
Y o, LChy +hy) | 5
i T cosec(p) [hf+—2-h%-h§ +h§
A=n2-lz)2-n (3. 14)
_m-D (3. 15)
V=17

Donde, K es la constante del cabezal y viene dada por la forma geométrica, para su calculo se

divide por zonas de la misma configuracion, como se muestra en la Figura 45 y en la Figura 46.

Figura 45 Cabezal del extrusor

4 (Savgorodny, 1973)
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Figura 46 Capilar

Para un canal cénico, de didmetro de entrada dy = 27 mm, didmetro de salida d; = 2mm y
de longitud [ = 12.5 mm:

o 3-m-d3-d} (3. 16)°
171281 (d2 +dy - dy +d?)

k, = 1.179 - 1073 cm3

Para un canal cilindrico de d = 4 mm y longitud [ = 7.5 mm, la constante viene dada por:
= m-d* (3.17)°
271281
k, =8.378 - 10~* cm3

Para un canal cilindrico de d = 0.2 mm y longitud [ = 1.2 mm, la constante viene dada por:

ks =3.272 - 1077 cm?

Finalmente, K se define como la suma de las resistencias experimentadas en las diferentes

zonas:

1 (3. 18)

5 (Savgorodny, 1973)
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K =3.272-10"7¢cm3

Reemplazando la ecuacion (3. 14) en la ecuacién (3. 13), obtenemos el valor de la velocidad
del husillo:
3
Para Q1 = 4.25 =.
min
n, =15rpm =90°/s
3
Para Q2 = 0.008 —:
min

n2 =0.03rpm = 0.18°/s

En concordancia con los resultados, se desarrolla el estudio del movimiento del material en el
tornillo analizando los tipos de flujo presentes, teniendo: flujo de arrastre, flujo de presién y flujo

de perdida. Por lo tanto, el flujo total (Ver Figura 47) viene dado por la suma:

Qr =0Qp + Qp + Qpérdida (3.19)

=
P, « .
e Direceion de
! avance
]

Figura 47 Perfil de velocidad de flujo total



Flujo de arrastre o de fricciéon Qp
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Este flujo es el que provoca el movimiento del material desde la tolva hasta el capilar, como

consecuencia de la friccién del material con el tornillo y las paredes del cilindro, debido que el

material fundido se adhiere a las paredes.

=
-
»
PR
[

L Direceditn de

¥ avance

Figura 48 Perfil de velocidad de flujo de arrastre

Constante de flujo directo:

a = 3.334 cm3
Donde:

m: ndmero de canales del husillo = 1

(3.20)’

Se calcula la constante para cada zona del tornillo debido a la diferencia de altura presente, asi:

Zona de alimentacion:

a; = 2.431 cm?3

Zona de compresion:

a, = 1.62 cm?

7 (Savgorodny, 1973)
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Zona de dosificacion:

asz = 0.81 cm3

Flujo de presién o de retroceso Qp

Es producido por el gradiente de presion, que aumenta desde el extremo de alimentacidn hasta

el extremo del capilar.

| —
4 |
-
4 | -
ol { P
| Direcoiin de
1.—1 | mvinee

-+

Figura 49 Perfil de velocidad de flujo de presion

Constante de flujo de presion:

m-h3 - (% - e) - sen(¢) - cos(¢) (3.21)°

12-L

B =

Zona de alimentacion:

B, = 1.388-10"* cm3

Zona de compresion:

S, = 6.578 - 107° cm?

Zona de dosificacion:

Bs = 8.222 -1076 cm3

8 (Savgorodny, 1973)
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Flujo de pérdida o de fugas Qp¢raiaa

Tiene lugar entre el cilindro u el filete del tornillo, como resultado del gradiente de presion.
Tiene una estrecha relacion con la tolerancia de ajuste entre el tornillo y el cafidén, siendo mucho
mads pequeiio que los dos anteriores.

Constante de flujo de pérdida:

_m?-D?-§°-tan(p) (3.22)
VST 10e1

y =3.348-1077 ¢m3

La ecuacién (3. 23), puede ser escrita con relacién a las constantes de cada flujo obteniendo:

AP) . (A#P) (3.23)

0=an—p-(2
U

Donde:

AP: Diferencia de presion

w: Viscosidad del polimero

Adicionalmente se conoce que, para liquidos newtonianos, el cabezal influye en el caudal de

produccion:

Q:K(—J (3.24)

De las ecuaciones anteriores, se concluye:

n (3.25)

K'Oll K'az K'Ol3
o (Km_, Ko K )
K+pBi+y K+p,+y K+pBs3+y
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Comprobando los resultados obtenidos anteriormente, donde:

n, =90°/s
n, =0.18°/s

Para el estudio del movimiento del polimero en la extrusora, se considera caracteristicas
geométricas y de velocidad, si el tornillo es cortado a lo largo de su eje y desenrollado como

muestra la figura:

LA BLITLE

Figura 50 Tornillo cortado a lo largo de su eje y desenrollado

Se tiene:
w=m"-D-sen(¢) (3. 26)

w = 19.1mm

La velocidad lineal y sus componentes vienen dadas por:

V=m-n-D (3.27)
V =135.61mm/s

Ve =V -cos(e) (3.28)
mm
V., =132.65—
s
V, =V -sen(p) (3.29)

V, = 28.20 mm/s
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Material del Barril y Husillo

El material del husillo y barril es de gran consideracién, debido a que este permitira realizar el
transporte del polimero, ademads de resistir al punto de fusién alcanzado por el polimero, entre sus
caracteristicas quimicas se busca evitar la corrosion en el husillo y barril. Por estos motivos una

correcta seleccion del material del husillo y barril es preponderante en el desarrollo de este equipo.

Alternativas para el diseifio

Existe diversidad de materiales generalmente aceros para la construcciéon de husillo de
extrusores y barriles, lo que se busca en estos materiales es que posean la capacidad de transportar
el material a ser procesado principalmente y que puedan soportar las altas temperaturas; dentro de

los materiales se encuentran los siguientes:

Aceros al carbono (Solucion A)

Se los utiliza para aplicaciones que no requieran mayor resistencia y que los requerimientos no
sean muy severos. Comprende el 90% de los aceros producidos mundialmente. Se los conoce como
aceros de construccidn, su composicién quimica es compleja, el hierro y el carbono que poseen no

supera el 1%.
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Caracteristicas:
* El aumento de carbono en un acero incrementa la resistencia a la traccién y el indice de
fragilidad en frio.
* Latenacidad y la ductilidad disminuyen al incrementar el porcentaje de carbono.
* Sedividen en acero extra suave, suave, semi suave, semiduro y duro.

* Estos aceros vienen acompafiados de tratamientos térmicos como: recocido, temple y

revenido.

Aceros inoxidables (Solucion B)

Poseen una elevada resistencia a la corrosion formando una capa pasivadora, sin embargo, esta
capa se puede ver afectada en presencia de algunos dcidos. Ademds de estas caracteristicas estos
aceros poseen buenas cualidades estéticas lo que permite utilizarlos en infinidad de aplicaciones

como: electrodomésticos, automocion, construccion, vestimenta, etc.

Caracteristicas:

* Ideal en la industria alimenticia y médica.

* Resistencia al calor, la corrosion y la oxidacion

* Superficie poco rugosa lo que representa bajo coeficiente de rozamiento
» Larga vida util para grandes cargas

* Bioldgicamente neutro.
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Aceros aleados (Solucion C)
Vence las limitaciones que poseen los aceros al carbono, los elementos para aleaciéon maés
utilizados son: cromo, vanadio, manganeso, cobalto, cobre, aluminio, niquel, titanio, etc. Las

caracteristicas de estos aceros son:

* Incrementar la resistencia a temperaturas ordinarias.
* Aumentar la resistencia a la corrosion y al desgaste.
* En altas y bajas temperaturas mejorar las propiedades mecanicas.
* En cualquier dureza o resistencia minima, mejorar la tenacidad.
Evaluacion y seleccion de alternativas
Para escoger la mejor alternativa se realiza la ponderacion de criterios. En la siguiente tabla
se indican los criterios de seleccion. Después, en las tablas siguientes se evalda cada solucioén con

los criterios y finalmente se selecciona una de las posibilidades.

Tabla 14
Criterios de seleccion para el material del husillo y barril

el
5

= = 8

Criterio = = E 5

£ ) ‘@ i

s & £ £ 4

o 5} o + o

= &) = O A =

Maquinabilidad - 2.5 5 5 13,5 0,40

Costo 2,5 - 0 0 3,5 0,10

Temperatura 0 5 - 0 6 0,18

Corrosion 0 5 5 - 11 0,32

Total 34 1,00
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Tabla 15
Evaluacion de Maquinabilidad para la seleccion de material del husillo y barril

Solucién  Solucién  Solucién

Magquinabilidad A B C 2+1 Pond
Solucion A - 0 0 1 0,06
Solucién B 5 - 5 11 0,61
Solucién C 5 0 - 6 0,33
Total 18 1,00
Tabla 16

Evaluacion de Costo para la seleccion de material del husillo y barril

Solucién  Solucién  Solucidon

Costo A B C 2+1 Pond
Solucién A - 2,5 5 8,5 0,47
Solucion B 2,5 - 5 8,5 0,47
Solucion C 0 0 - 1 0,06
Total 18 1,00
Tabla 17

Evaluacion de Temperatura para la seleccion de material del husillo y barril

Solucién  Solucién  Solucién

Temperatura A B C 2+1 Pond
Solucién A - 0 0 1 0,06
Solucién B 5 - 2,5 8,5 0,47
Solucién C 5 2,5 - 8,5 0,47
Total 18 1,00
Tabla 18

Evaluacion de Corrosion para la seleccion de material del husillo y barril

Solucién  Solucién  Solucidon

Corrosion A B C 2+1 Pond
Solucién A - 0 0 1 0,06
Solucion B 5 - 0 6 0,33
Solucion C 5 5 - 11 0,61

Total 18 1,00
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Tabla 19
Seleccion final del material del husillo y del barril
Maquinabilidad Costo Temperatura Corrosion X Prioridad
Solucién A 0,024 0,047 0,011 0,019 0,101 3
Solucién B 0,244 0,047 0,085 0,106 0,482 1
Solucién C 0,132 0,006 0,085 0,195 0,418 2
Total 1,000

La prioridad 1 resulta la Solucién B (Acero Inoxidable), el cual se acopla mejor a los
requerimientos para el material del husillo y el barril del extrusor de tornillo propuesto en el

proyecto, en la siguiente tabla se detallan las propiedades mecénicas del acero inoxidable 304.

Resmtencis 3 I8 traczion Limite de fiuenciz R . Relzcion de -
Alargamisntoen{Reducion de L Dhereza
A heh Siea 14 misquinabiitad1212 HRE)
MPz | kgfimm® | KSI | MPs | kglimm® KSI oS i bt EF =100% { .
481 an (it 176 18 e 8z
44 5) 45
510 52 74 208 ra| 30 -

Figura 51 Propiedades Mecanicas del Acero Inoxidable 304

Esfuerzos en el husillo

Una vez realizado el disefio geométrico del husillo, se utilizan estos valores para comprobar
que, con los valores obtenidos, el conjunto pueda soportar los esfuerzos que se presentan en el
husillo. En un husillo se presentan tres cargas: la fuerza axial P, la carga distribuida g, originada

por el propio peso del husillo, y el momento de giro Mg, como se puede apreciar en la Figura 52.
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L R1
Seccién A-A A

R2

Figura 52 Esfuerzos presentes en el husillo

Con el torque calculado previamente junto con el didmetro del eje, asi como la relacidn existente
entre los didmetros d y D, se busca obtener la tension tangencial maxima sobre la superficie del

husillo.

d=D—-2xh (3. 30)
d=21mm

Relacion entre los diametros del husillo:

d
_a 3.31)
Y=

u = 0.824

A continuacion, se calcula la superficie transversal del husillo mediante la siguiente férmula:

2
F=" *4D £ (1—u?) (3. 32)
F = 203.418 mm?
T * D*
_ _ (3. 33)
J = (- uh)

J = 17220 mm*



El radio de inercia de la seccidn es:

Ro= | (3. 34)

R, =9.2mm

Finalmente, obtenemos la tensién tangencial méxima aplicada a la superficie del husillo.

_ 16 xTorque
T_n*D3*(1—u4)

T =4.33x10° Pa

(3.35)

La carga repartida q, se calcula de la siguiente manera para su peso de 1.35 kg:

Peso del husillo (3. 36)

1= Longitud del husillo

k
q = 4963-2
m

LRES [rm)
00967
l ‘o0ea7
. Doeos
- D075
_ D645
0.0564
_ DMa4
D403
_ DiDaz
_ o0

o.oied

000806

Te-0a0

Figura 53 Desplazamientos producidos en el tornillo
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Como se puede apreciar en la figura los desplazamientos més significativos se producen en el
extremo del tornillo donde se aplica la carga correspondiente al peso del mismo.

Para obtener la tensién normal, primero se debe calcular el momento de flexién maximo y el
momento de inercia respecto al eje neutro:

Momento de flexion maximo

2
Mf =1 *ZL (3.37)

Mf =0.181kg *m
Mf =1773N *m

Momento respecto al eje neutro

% D3
4 (3.38)
W, = 32 1-u%)

W, = 1212 mm3

Con los datos obtenidos reemplazamos para hallar la tensién normal

P Mf
_ 3.39
d F W, ( )
o = 5.462 MPa

El esfuerzo equivalente se halla mediante la siguiente férmula:

Or =V 02+ 4 %1% < Ogamisibie (3. 40)

or =7.73 MPa



80

El esfuerzo admisible del acero inoxidable es de 176 MPa por lo que se obtiene un factor de

seguridad de 22, debido a que los esfuerzos presentes en el tornillo no son significativos, pero por

el tipo de material que debe procesar el extrusor (polimero) se utiliza el acero inoxidable AISI 304.

Figura 54 Factor de Seguridad obtenido por CAE

La flecha médxima al aplicar la carga es:

. 3.41
fmax 8*6*] ( )

finax = 1.269 x 107> mm

B ETe+007
5.33e+007

S8+ 007

. A3Ee+DO7
. 3GTe+007

| 33%ex0a7

20784007

L 24%e+007
- 1.59e+007
_ 145e+00T7

. SAZE4008

4.84e+ 0085

258

Esta flecha debe ser menor que la holgura radial entre la cresta del filete del husillo y el cilindro

por lo que se determina que el disefio realizado del husillo es el adecuado.
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3,868+ 004.
J63e+004
F3e+004
2,97+ 004
_ e
23 ex004
1.58e+004
165+ 004
1.32e+008
_ 9.5 e+003
_ GBE+00F

3364003

28

Figura 55 Factor de Seguridad al aplicar torsion en el tornillo.

Seleccion del rodamiento

Para el calculo del rodamiento es necesario determinar todas las fuerzas efectivas, utilizando la

féormula de los momentos y la proyeccién de las fuerzas.

L
IMa=Q*5-R2x1=0 (3.42)

Mb=R1—-R2—-Q=0

. . . . L .
Q es el peso del husillo, aplicado a una distancia > desde el primer apoyo.

T % D?

2 (1—u2)*L*p (3.43)

Q:

Q=4271x10%g
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Reacciones en los apoyos

Q=L
R2 = (3. 44)
2%
R2=131%10"g
R1=R2+Q

R1=1.738%10" g

El rodamiento se elige de acuerdo con la fuerza axial, por cada uno de los rodamientos ubicados

en el eje (en este caso un unico rodamiento).

P
py=— (3.45)

n
p, = 0.016 N

Ahora se debe determinar la carga dindmica del rodamiento para 15rpm con una vida minima

de 20000 horas, a partir de la siguiente ecuacion:

Cr = f—h * Dq (3. 46)

n

Los valores de f,, y f, se obtienen de la siguiente figura:
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Rodamientos de bolas  Hodamjentos de rodillos
m_ £ Le A
pm i}

Figura 56 Escala para el cilculo de rodamientos

C, = 0.035 N

Con el valor de la carga dindmica Cy se procede a seleccionar la chumacera adecuada.

Shaft Dia. / Dimensions/ Dimensiones Basic Load Ratings/| Factor| Bearing/ Rodamiento
Eje dia. Capacidad de carga No.
kN

mm | inch D r {min.) fo Standard| L3 Type

d mm inch mm inch mm inch mm inch
50 _ | 47 1850 | 25 | 0984 14 0551 | 1 0030 | 128 665 | 132 GAY204
47 1850 | 31 | 1220 | 16 063 | 1 0039 | 6.65 132 | GYE204

Figura 57 Chumacera seleccionada

Fuente: (Rodamientos Bulnes, 2014)

Debido a que la capacidad de carga se ajusta a la capacidad obtenida se selecciona la chumacera

de 20 mm “UC204 - DL".
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Los elementos maquinados se presentan en la Figura 58 y Figura 59.

Figura 59 Barril

3.1.1. Subsistema 1.4. Generacion de movimiento

Calculo del tamaiio del motor
La tasa de salida del material calculado es 0.135 %g, con una temperatura promedio de 230° C.

Para el célculo de la potencia se asume una eficiencia de la energia mecanica del 70%.

, kg Ib
Salida = 0.135~> = 0.297

Btu Btu Btu
AH = (2807 a 230°C) - (OT a Temperatura Ambiente) = ZSOW

Se procede a calcular el trabajo mediante la siguiente féormula:

Wo* = Salida * AH (3.47)

Btu
Wo* = 83'16T = 0.0327 HP
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100
% Efi.energia mecanica

Wo = 0.0467 HP = 0.035 kW

Wo=Wo" * (

)

Con los datos anteriores se obtiene el torque requerido por el sistema, donde Wo: potencia

efectiva y n: el nimero de revoluciones del motor.

Wo
Torque = 9550 * — (3. 48)

Torque = 15.19 N *m

En base a los requerimientos se selecciond un motor a pasos Nema 23 con las siguientes
caracteristicas:

Tabla 20
Especificaciones del motor seleccionado

Especificaciones Eléctricas

Angulo de Paso 0.039°
Torque sin caja reductora 1.25 Nm
Corriente(fase) 2.8 A
Resistencia de fase 0.9 Ohms
Inductancia 2.5mH

Especificaciones de la Caja Reductora

Tipo de Caja Reductora Planetaria
Reduccién 47:1
Eficiencia 73%

Torque 20 Nm
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Figura 60 Motor Nema 23 con caja reductora

3.2. Maédulo 2. Sistema de temperatura

Calculo de la potencia requerida para la resistencia eléctrica

Para fundir el polimero es necesario calentar a partir de la temperatura ambiente (20°C) hasta
la temperatura mas alta para procesar el polimero (300°C), en una primera instancia se tomara en
cuenta el flujo mésico total del polimero. Para los calculos se selecciona el polipropileno isotactico

(IPP), debido a que este material presenta la temperatura mas alta a la que debe ser procesado.

Q = Mg *Cp * (Tproceso - Tambiente) (3 49)

Q0 =3483W

A continuacion, se procede a realizar el calculo del flujo de calor que circula a través del cilindro
del extrusor, la resistencia eléctrica provee el flujo de calor, el cual es transmitido a las paredes del
cilindro por conduccion incluyendo el flujo de calor del polimero en contacto con el tornillo

extrusor.
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Los radios son los siguientes:

rl=r3—hl=9mm
r2=1r3—h3=11.65mm

D,
r3=—=13mm
2
rd=r3+e=19mm
rl+r2
Ty = > = 10.325mm

Figura 61 Secciones en el cilindro del extrusor

La transferencia de calor puede expresarse andlogamente a un conjunto de resistencias que

conforman un circuito eléctrico, como se expresa en la siguiente figura.

Tamb g
h
q q
Ap— —
Tﬂl"b Tr'osr TZ{ Tpmr

1 In(rs/1n) In(ry/r3)
I -A 2 mwkyppetl 2 mrkyeclL

Figura 62 Flujo de calor en las secciones cilindricas
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Se procede a calcular el flujo de calor total del sistema.
Doénde:

Tyroceso = 573 K

I _ W
inox — m*K
kipp = 0.17
IPP mxK
q= Tresistencia - Tproceso
- r3 r4 3.50
InGad) In(73) G20

2 mxkpppx L 2% *Kipoy * L

q = 0.964  Tyosistoncia — 552.555

Pérdidas de calor en la extrusora
Estas pérdidas se producen por el flujo de aire que circula por las resistencias, aun siendo la

velocidad de circulacion del aire entre el cafién y la cubierta minima, a partir de la siguiente

férmula.
Doénde:
h=5 W
C Tm2xK

Tambiente = 298 K

Tresistencia - Tambiente

Qconveccion = 1 3.51)

hxA

qconveccion = h*2xm*r4dx*L* (Tresistencia - Tambiente)

Aconveccion = 0.125 Tresistencia —37.25
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Igualando las ecuaciones anteriores del calor que entra con el calor que sale, se obtiene la
temperatura de la resistencia.

Tresistencia = 615 K

Con este valor se reemplaza y se obtienen las pérdidas de conveccion.

Qconveccion = 39.625 W

Después, se procede a calcular las pérdidas por radiacién, para lo cual es necesario conocer el
valor de la emisividad del acero inoxidable 304 a 300°C, la temperatura mas alta que alcanzara el

extrusor.

Qradiacion = Area zona xe x g * (T54 - T(f) (3.52)

Doénde:
e = 0.1755 Emisividad del acero inoxidable 304 a 573 K

Area zona = 0.016 m?

0 =567%1078—
me*K

T, = 573 K

T, =293 K

Qradiacien = 15.78 W
Calculo de la potencia requerida para la resistencia.
Es necesario considerar el tiempo necesario para alcanzar la temperatura requerida por el
polimero, este tiempo no debe ser muy extenso. Se realiza el cdlculo para considerar la variacién
de la temperatura con el tiempo.

La temperatura de operacion se expresa en la siguiente férmula:
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( —hxdreaxt+*60 ) Q !
T(t) = |1 — e \Mcitindro*Ceitindro+Mhusitto*Chusitlo) | ¥ ————— 4 T, (3.53)
h = area

Dénde:
Meitinaro = 0.84 kg

Mpysitio = 1.35 kg

Ceitindro = 510 kg]* = Calor especifico del material del cilindro
Chusitio = 510 7K Calor especifico del material del husillo
Q=140W Potencia de la resistencia

Qreal =84 W

A continuacion, se presenta la grafica resultante reemplazando los valores correspondientes

de la extrusora a la temperatura maxima de trabajo 300°C [573 K].

VARIACION DE LA TEMPERATURA CON EL TIEMPO
! 1666 !

600

Temperatura [K |
]

Tiempo [min]
Figura 63 Variacién de la temperatura de la resistencia con el tiempo.

El tiempo necesario para que el extrusor alcance su temperatura maxima de funcionamiento es

de 16 minutos, un tiempo adecuado por lo que la seleccion de la resistencia de 140 Watts esta

acorde con los parametros de disefo.
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3.2.1. Subsistema 2.1. Sistema de calentamiento

Es necesario para el correcto funcionamiento de la técnica de melt electrospinning con la
consecuente produccion de microfibras, este sistema debe ser seleccionado para obtener una alta
transferencia de calor que a su vez sea eficiente y permita ser controlado y monitoreado desde el

exterior.

Existen varias posibilidades para conseguir el objetivo de incrementar la temperatura, de forma
que determinado polimero alcance su punto de fusion. Son de diversa indole, desde accionados
eléctricamente hasta el uso de fluidos para realizar el trabajo, éstas formas para elevar la

temperatura son las siguientes:

Resistencia Eléctrica Tipo Espiral (Solucion A)
Estas resistencias tienen aplicaciones en hornos, secadoras, barras selladoras,
deshumificadores, calentamiento por inmersion, etc. Son fiables y robustas como dispositivo de

generacion de calor.

Figura 64 Resistencia Tipo Tubular

Fuente: (Kintel)
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Caracteristicas:

* Poseen una bobina de alambre de niquel-cromo para ofrecer una distribuciéon uniforme del
calor.

* De acero inoxidable hasta 650°C para procesos alimenticios o sustancias corrosivas.

* De incoloy para radiacién de calor que requiera altas temperaturas hasta 870°C o para
sustancias corrosivas que el acero inoxidable no soporta.

* De cobre ideal para el calentamiento de agua hasta 175°C.

* Rellenadas con 6xido de magnesio de alta pureza que se utiliza como aislamiento interno

para asegurar la mejor transferencia de calor y un excelente aislamiento eléctrico.

Resistencia Eléctrica Tipo Abrazadera (Solucion B)
Son en su mayoria usadas en los extrusores debido a la facilidad inminente para su sujecion en
las boquillas, existen de diversos tipos, pero en esencia son las mismas, su diferencia radica en el

material usado para el aislamiento.

Caracteristicas:
* Resistencias blindadas, no estancas, con envoltorio exterior en plancha de acero.
* Pueden incluirse agujeros o entalladuras. Pueden llevar termopar incorporado.
e Hasta 250°C: con aislamiento de mica. La carga de superficie mdxima admisible es de
4W/cm?2.
e  Mais de 250°C: con aislamiento cerdmico. La carga de superficie médxima admisible es

de 9W/cm?2.
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e Las conexiones pueden ser, con cables, con terminales roscados o con clavija de

conexion.

Figura 65 Resistencias de Abrazadera

Fuente: (CRN, 2017)

Sistemas de Fluido Térmico (Solucion C)

Es un calentamiento indirecto, en el cual se calienta un fluido de transferencia de calor de fase
liquida, a partir de un circuito cerrado la energia es bombeada hasta llegar al destinatario de la
energia. Entre los medios mds comunes de transferencia térmica se encuentran aceite térmico, agua
y glicol. Sus caracteristicas son:

* El aceite térmico permite operar hasta temperaturas de 316°C con aceites térmicos y 427°C

con ciertos sintéticos.

* Se trabajan con bajas presiones de acuerdo con la norma ASME Seccién VII y no requieren

en su mayoria de operacion de personal con licencia para calderas.

* El agua es un medio de transferencia térmica ideal para calentamiento indirecto de hasta

aproximadamente 149°C.
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3.2.1.1. Evaluacion y seleccion de alternativas

Para escoger la mejor alternativa se realiza la ponderacion de criterios. En la (Tabla 21) se
indican los criterios de seleccion. Después en las tablas siguientes se evalia cada solucién con los
criterios y finalmente se selecciona una de las posibilidades.

Tabla 21
Criterios de seleccion para el sistema de calentamiento

g g

9 E : 3 E

: gk o 3

S s S = S a0 &
Eficiencia - 5 2,5 0 85 0,25
Costo 0 - 0 2,5 3,5 0,10
Temperatura 2,5 5 - 2,5 11 0,32
Control 5 2,5 2,5 - 11 0,32
Total 34 1,00

Tabla 22

Evaluacion de Eficiencia para el sistema de calentamiento

Eficiencia Solucion A Solucion B Solucion C X +1 Ponderacion

Solucion A - 0 5 6 0,33
Solucion B 5 - 5 11 0,61
SolucionC 0 0 - 1 0,06
Total 18 1,00

Tabla 23

Evaluacion de Costo para el sistema de calentamiento
Costo Solucién A Solucién B Soluciéon C X+1  Ponderacion
Solucién A - 5 5 11 0,61
Solucion B 0 - 5 6 0,33
Solucion C 0 0 - 1 0,06

Total 18 1,00
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Tabla 24
Evaluacion de Temperatura para el sistema de calentamiento
Temperatura ~ Solucién A Solucién B Solucién C >+1 Ponderacién
Solucién A - 0 5 6 0,33
Solucién B 5 - 5 11 0,61
Solucién C 0 0 - 1 0,06
Total 18 1,00
Tabla 25
Evaluacion de Control para el sistema de calentamiento
Control Solucién  Solucién  Solucién ~ X+1 Ponderacién
A B C
Solucién A - 5 2,5 85 047
Solucion B 5 - 5 11 0,61
Solucién C 2,5 0 - 35 0,19
Total 23 1,28
Tabla 26
Seleccion final del sistema de calentamiento
Eficiencia Costo  Temperatura  Control X Prioridad
Solucién A 0,083 0,061 0,106 0,1504 0,400 2
Soluciéon B 0,153 0,033  0,1952 0,1952 0,576 1
Soluciéon C 0,015 0,006 0,019 0,061 0,101 3
Total 1,000

La prioridad 1 resulta la Solucién B (Resistencia Eléctrica Tipo Abrazadera), el cual se acopla
mejor a los requerimientos para el extrusor de tornillo propuesto en el proyecto, a continuacion, se
presentan las caracteristicas de la resistencia tipo abrazadera del proyecto.

Tabla 27
Especificaciones Técnicas Resistencia de Abrazadera

Voltaje de Operacion 110 VAC

Resistencia 113 ohmios
Potencia 140 watts
Diametro Interno 34 mm

Longitud 60 mm
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Figura 66 Resistencia tipo abrazadera

Aislante

Como aislante térmico se utilizo fibra ceramica debido a su bajo coeficiente de conductividad
térmica a 300°C (0.005 W/m*°K), con los datos obtenidos anteriormente Q = 84W se procede a
realizar el calculo del espesor del aislante para evitar pérdidas de flujo de calor.
(3.54)

A T Ti
e = — % —
Q (Te =T1)

0.005

e = * (25 — 300)

e =0.016m=16mm

Figura 67 Fibra Ceramica

El resultado obtenido fue de un espesor de fibra cerdmica de 16 mm, la longitud utilizado fue

de 150 mm con el fin de abarcar toda el area de las resistencias, asi como, el de la capa metélica
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del exterior. A continuaciéon, se muestra una imagen de la disposicién de los elementos

implementados en la extrusora.

apa Metalica

Alslante Térmico
esistencia Eléctrica
~Barril

olimero

usillo

Figura 68 Ubicacién de los elementos en la extrusora

3.2.2. Subsistema 2.2. Instrumentacion

La temperatura méxima de funcionamiento del extrusor alcanzara los 300°C, es necesario que
el sensor utilizado posea este rango de medida, asi también que presente caracteristicas robustas

para que las sefiales exteriores no interfieran en el buen funcionamiento del sensor.

3.2.2.1. Alternativas para el disefio

En el mercado nacional existen varios ejemplares de sensores de temperatura, se diferencian de
acuerdo con el tipo de sefial, rango, resolucidn, asi como el costo de estos; entre ellos se destacan

los siguientes:

LMB35 (Solucion A)
Este sensor presenta un rango de medicion de -55 a 150 °C, presenta una salida lineal y 10 mV

presenta por cada grado receptado. Su alimentacién es de 4 a 30 V.
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p..,n',op:w Typical Applications
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FIGURE 1. Basic Contigrade Tomparature Sensor
(2CH0 M0

Supply Voltage: 4 0 30 V
Temp. Range: -55 to +150 °C
Accuracy: £2 °C over range
GND Output: +10mV/C

e VOUT

Figura 69 LM35

Fuente: (Patagoniatec, 2015)

Termocupla (Soluciéon B)

Un termopar o termocupla son los sensores de temperatura de mayor uso en la industria. Su
principio de funcionamiento se basa en el efecto Seebeck, mediante el cual se genera un voltaje
pequeio al aplicar temperatura en la unién de dos metales (soldados generalmente). Generalmente,
se utiliza las termocuplas tipo J o K, su rango de operacion va hasta 1800°C dependiendo del tipo

de termocupla.

Hiermo | Fe ) .

<.|ni:'|r' a750°C 422 my

Constantan {cobre - nickel)

Figura 70 Termocupla tipo J

Fuente: (Arian, 2010)

PT100 (Solucion C)

Son un tipo de sensor de temperatura RTD (detector de temperatura por resistencia), estan
fabricados con una resistencia eléctrica de 100 ohmios a 0°C. Son construidos principalmente de
platina, recubiertos de una funda protectora para formar una sonda robusta. De acuerdo con su clase

pueden medir temperaturas desde -200°C a 600°C.
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Figura 71 Diseio clésico de un sensor RTD

Fuente: (OMEGA, 2013)

3.2.2.2. Evaluacion y seleccion de alternativas
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Para escoger la mejor alternativa se realiza la ponderacion de criterios. En la siguiente tabla

se indican los criterios de seleccion. Después, en las tablas siguientes se evalda cada solucién con

los criterios y finalmente se selecciona una de las posibilidades.

Tabla 28

Criterios de seleccion para el sensor de temperatura
Criterio Costo  Resolucion Rango  Senal >+1 Ponderacion
Costo - 5 0 0 6 0,19
Resolucion 0 - 0 0 1 0,03
Rango 2,5 5 - 5 13,5 0,43
Seifial 5 5 0 - 11 0,35

Total 31,5 1,00

Tabla 29

Evaluacion de Costo para la seleccion del sensor de temperatura
Costo Soluciéon Solucién Solucién  X+1 Pond

A B C

Solucién A - 5 5 11 0,61
SolucionB 0 - 5 6 0,33
Solucion C 0 0 - 1 0,06

Total 18 1,00
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Tabla 30
Evaluacion de Resolucion para la seleccion del sensor de temperatura
Resoluciéon  Solucién  Solucién  Solucién  Z+1 Pond
A B C
Solucién A - 2,5 5 8,5 0,47
Solucion B 2,5 - 5 8,5 0,47
Solucion C 0 0 - 1 0,06
Total 18 1,00
Tabla 31
Evaluacion de Rango para la seleccion del sensor de temperatura
Rango Solucién  Solucién  Soluciéon  X+1 Pond
A B C
Solucion A - 0 0 1 0,06
Solucion B 5 - 2,5 8,5 0,47
Solucion C 5 2,5 - 8,5 0,47
Total 18 1,00
Tabla 32
Evaluacion de Seiial para la seleccion del sensor de temperatura
Senal Solucién  Solucién  Soluciéon  X+1 Pond
A B C
Solucion A - 0 0 1 0,06
Solucion B 5 - 5 11 0,61
Soluciéon C 5 0 - 6 0,33
Total 18 1,00
Tabla 33
Seleccion Final del Sensor de temperatura
Costo Resoluciéon Rango  Seiial z Prioridad
Solucién A 0,116 0,014 0,026 0,021 0,177 3
Soluciéon B 0,063 0,014 0,202 02135 0493 1
Solucién C 0,014 0,002 0,202 0,116 0,334 2

Total 1,000
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A partir de la evaluacién de los requerimientos la solucién B resulta la prioridad 1, es decir el
sensor de temperatura seleccionado es la termocupla, la cual se adapta mejor a las caracteristicas

para el disefio. A continuacion, se detalla las caracteristicas de la termocupla tipo k utilizada.

Figura 72 Termocupla tipo K

Tabla 34
Caracteristicas Termocupla tipo K

Temperatura de Operacion 0-600°C

Blindaje Externo Acero Inoxidable
Aislamiento Interno Fibra de Vidrio
Longitud 2m

Precisién +2a+6 °C

3.2.3. Subsistema 2.3. Circuito de Potencia

Para mantener la temperatura necesaria en el equipo se requiere un circuito capaz de regular la
energia en cada una de las resistencias, de forma que la intensidad de calor emitida por cada
resistencia varfe hasta llegar a la temperatura requerida por el polimero a extruirse. El circuito

seleccionado utiliza la modulacién por ancho de pulsos (PWM) para su funcionamiento, de esta
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manera entrega la potencia necesaria para que las resistencias varien su intensidad para lograr el
control en las mismas.

El circuito utiliza un MOSFET junto con un puente de diodos para controlar el voltaje que llega
a las resistencias mediante modulacién por ancho de pulsos (PWM). El voltaje que circula por el
MOSFET se utiliza para la activacion de la compuerta la cual requiere un voltaje aplicado para
entrar en funcionamiento. Para el aislamiento entre el circuito de control y el de potencia, asi como

para sincronizar el disparo con la frecuencia de la red (cruce por cero) se utiliza un optoacoplador.

D1
R3 R4 "
% 0 waoo?
R2 BR3
33k
U1
PWM B _
A== .—.R1 1 (A g 2 [
330
* LI( V1
: : L e Ql VSINE
4':135 = 1N5276B nF 220nF [E IRF830 PW06

m R5 & L1
22k .

110V

Figura 73 Circuito de Potencia

Tabla 35

Caracteristicas del MOSFET IRF 830A
Pardmetro Valor Unidad
Voltaje drain-source (Vds) 500 A%
Resistencia drain-source (Rds) 1.5 Q

Corriente drain (Id) 4.5 A
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En el circuito, L1 representa la resistencia de tipo abrazadera la cual serd controlada mediante
el valor PWM colocada en la entrada, los demds elementos utilizados en el circuito (resistencias,
capacitores, diodos) se los utiliza para limitar la corriente, asi como para mantener el voltaje en los
dispositivos de manera que la conducciéon de la corriente del MOSFET se garantice en todo

momento.

Figura 74 Esquema 3D del circuito disefiado

3.3. Modulo 3. Recoleccion de fibras

A continuacién, se indican los componentes necesarios para la recoleccion de fibras; es
necesario indicar que la produccion de fibras se realiza sin ningin método (conveccion natural)

para enfriar las fibras salientes como en el proceso convencional de una extrusora de plastico.
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3.3.1. Subsistema 3.1. Fuente de alto voltaje

La fuente de alto voltaje es necesaria para crear el campo eléctrico, indispensable en la
formacidn del cono de Taylor y la atraccién de las fibras del polo positivo conectado a la aguja al
polo negativo conectado al colector. La fuente de poder Gentvolt 73030 (Figura 75) se encuentra

disponible en el Laboratorio de Reologia.

Tabla 36

Caracteristicas Fuente de Poder Genvolt 73030
Voltaje de entrada 85-260 VAC
Voltaje de salida 0-30kV
Maiaxima corriente de salida 1.0 mA
Potencia de salida 30W
Polaridad P/N
Eficiencia > 75%

Fuente: (Genvolt, 2016)

Figura 75 Fuente Poder Genvolt 73030

Fuente: (Genvolt, 2016)
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3.3.2. Subsistema 3.2. Colector
Para la recoleccion de fibras se usa un plato colector, de superficie plana y recubierto de
aluminio (Figura 76). Al colector se conecta el polo negativo de la fuente para la generacion del

campo eléctrico, permitiendo que las fibras se adhieran a esta superficie.

Figura 76 Colector

3.4. Médulo 4. Control y monitoreo

3.4.1. Subsistema 4.1. Tarjeta de control

La tarjeta de control gobierna los actuadores, indicdndoles cuando deben activarse y cudnto
tiempo permanecer en ese determinado estado. Se busca una tarjeta que posea salidas digitales,
PWM de acuerdo con el tipo de actuador, finalmente también se debe tomar en cuenta que sea

compatible con el programa en el que se realizaré la interfaz de usuario (HMI).
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3.3.4.1 Alternativas para el disefio
En el mercado nacional existen varias tarjetas de control dependiendo de la necesidad del
usuario sus caracteristicas varian de acuerdo con el nimero de entradas y salidas, tipos de

comunicacion, programacion, etc., entre ellas se destacan las siguientes:

Atmega328 (ARDUINO)

Es un microchip de alto rendimiento de 8 bits, pertenece a la familia de microcontroladores
AVR. Combina una memoria flash de 32KB con capacidades para leer/escribir. Posee ademds una
memoria EEPROM de 1KB, 32 registros de propdsito general, 3 timers con modos de comparacion,
interrupciones externas e internas, un conversor A/D de 10 bits. El dispositivo opera entre 1.8 — 5.5

Voltios.

Figura 77 ATmega328

PIC16F877A

Posee un tiempo de 200 nanosegundos para ejecutar una instruccidn, facil de programar, es un
microcontrolador de 8 bits de memoria CMOS, envuelve la robusta arquitectura de los PIC en un
empaque de 40-44 pines (compatible con varias familias de microcontroladores). Contiene 256
bytes de memoria de datos EEPROM, 2 comparadores, 8 canales de conversores A/D de 10 bits, 2

pines PWM.
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Estas caracteristicas lo hacen ideal para aplicaciones en el sector industrial, automotriz,

aplicaciones de consumo, etc.

Figura 78 PIC 16F877A

Fuente: (MICROCHIP, 2018)
Raspberry PI

Es compatible con todos los sistemas operativos de la serie PI, con conector GPIO y los z6calos
para cdmaras y displays; trabaja con HDMI y conector microUSB para su funcionamiento. Posee

512 MB de RAM, con un procesador ARM 700Mhz, salida para audio y video.

Figura 79 Raspberry PI modelo A+

Fuente: (RASPBERRY PI FOUNDATION, s.f.)

3.3.4.2 Evaluacion y seleccion de alternativas
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Para escoger la mejor alternativa se realiza la ponderacion de criterios. En la siguiente tabla
se indican los criterios de seleccion. Después, en las tablas siguientes se evalda cada solucién con

los criterios y finalmente se selecciona una de las posibilidades.

Tabla 37
Criterios de Seleccion para la tarjeta de control

on

£ 5 Z =
9 B = 2
i~ < = B‘
5 g m 2 g !
§= & ¢ & 2 T g
@) O A = A A ~
Costo - 5 25 25 11 0,35
Programacion 0 - 0 2,5 3,5 0,11
Implementacion 2,5 5 - 2,5 11 0,35
Disponibilidad 25 25 0 - 6 0,19
Total 31,5 1,00
Tabla 38
Evaluacion de costo para la seleccion de la tarjeta de control
Costo Solucién  Solucién  Solucién  X+1 Pond
A B C
Solucién A - 5 5 11 0,61
Solucion B 0 - 5 6 0,33
SolucionC 0 0 - 1 0,06
Total 18 1,00
Tabla 39

Evaluacion de Programacion para la seleccion de la tarjeta de control

Solucién  Solucién  Solucién

Programacion A B C >+1 Pond
Solucién A - 5 5 11 0,61
Solucién B 0 - 5 6 0,33
Solucién C 0 0 - 1 0,06

Total 18 1,00
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Tabla 40
Evaluacion de Implementacion para la seleccion de la tarjeta de control

Solucién  Solucién  Solucién

Implementacién A B C 2+1 Pond
Solucién A - 5 2,5 8,5 0,47
Solucién B 0 - 0 1 0,06
Solucién C 2,5 5 - 8,5 0,47
Total 18 1,00
Tabla 41

Evaluacion de Disponibilidad para la seleccion de la tarjeta de control

Solucién  Solucién  Solucidén

Disponibilidad A B C >+1 Pond
Solucién A - 2,5 5 8,5 0,47
Solucién B 2,5 - 5 8,5 0,47
Solucién C 0 0 - 1 0,06
Total 18 1,00
Tabla 42

Seleccion Final de la Tarjeta de Control

8 o
g 2 2
s : 3
. = 5 3 £
2 o 5 & 2
S g £ A &
o & 5 A A i
iolucmn 0,214 0,067 0,165 0,089 0,535 1
lsgolucmn 0,116 0,036 0,021 0,089 0,262 2
golucmn 0,021 0,007 0,165 0,011 0204 3

Total 1,000
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A partir de la evaluacion de los requerimientos la solucion A resulta la prioridad 1, es decir la
tarjeta de control seleccionada es la ATmega328, la cual se adapta mejor a las caracteristicas para

el disefio. A continuacidn, se detalla las caracteristicas de la tarjeta utilizada.

Tabla 43

Caracteristicas Técnicas ATmega328 (Arduino)
Voltaje de Operacion 5V
Voltaje de Entrada 7-12V
Voltaje de Entrada (Limite) 6-20V
Pines para entrada/salida digital 14
Pines de entrada analdgica 6
Corriente continua por pin 10 40 mA
Memoria Flash 32 KB
SRAM 2 KB
EEPROM 1 KB
Frecuencia de Reloj 16 Hz

En la siguiente figura se visualiza la tarjeta de control, con el driver del motor a pasos DC para
el control de la velocidad y por consiguiente la regulacion del caudal necesario y la fuente de

alimentacion.

- i

Figura 80 Controlador, driver y fuente de alimentacidn.
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3.4.2. Subsistema 4.2. Controlador

3.6.2.1 Tipo de Controlador

El tipo de controlador determinard el comportamiento del sistema con el fin de alcanzar una
determinada temperatura de acuerdo al polimero presente en el extrusor, de ahi deriva la
importancia del controlador seleccionado. Existen varios tipos de controladores con sus ventajas y

desventajas como a continuacion se describe en la siguiente tabla:

Tabla 44
Ventajas y desventajas de los tipos de controladores

Controlador Ventajas Desventajas

ON - OFF Control simple, no hay Offset Overshoot y hunting
P Overshoot y seguimiento inicial pequefios  Estabilizacién lenta
PI Sin offset Estabilizacion lenta
PD Respuesta rapida Offset

PID Control preciso en procesos continuos Dificil de ajustar

Fuente: (Balseca & Zambrano, 2017)

El controlador para el proyecto desarrollado serd un proporciona-integral (PI), debido a la
naturaleza lenta en si de la temperatura, utilizard un error del + 5% en el estado estacionario.
Adicionalmente, es util la caracteristica del controlador PI de no provocar sobre pico. El esquema

del sistema de control del proyecto se presenta en la siguiente figura:



Temperatura
Deseada

Controlador —p

Planta

¢ Salida

EF—

Figura 81 Diagrama del lazo de control
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El Set Point del sistema es la temperatura deseada, éste se restard del valor de la temperatura

dada por la termocupla tipo K para ingresar como sefial de error al controlador P1, después mediante

la variacién del actuador en este caso el voltaje de la resistencia permitird obtener en la salida la

temperatura del polimero a extruir obteniéndose de esta manera un sistema controlado.

3.6.2.2 Obtencion de la Planta

Para determinar la funcién de transferencia de la planta, se procedid a utilizar un software que

permita identificar mediante una expresién matematica el comportamiento del sistema, a medida

que esta expresion se acerque de mayor manera al comportamiento real, la accién del controlador

serd mas eficaz. Al software se ingresan dos vectores: el primero es la entrada en este caso un

escalén (5 V) y el segundo la salida que son los datos de la temperatura recopilados por la

termocupla. Debido al comportamiento de los sistemas térmicos de presentar nulas o pocas

oscilaciones y no requerir de excesiva exactitud se escogid un sistema de primer orden para la

funcién de transferencia de la planta, la funcién obtenida es:

G(s) =

101.2

156545 + 1
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A continuacién, se presenta la grafica de la respuesta de la planta sometida a un escalén. El

tiempo de establecimiento es de 102 minutos.

Step Response
120 . .

100 s s e s T s T L e s e o T =

Syatem: planta
Settling time (zeconds). §6.12e+03

Amplitude

| |
5000 10000 15000
Time (seconds)

Figura 82 Respuesta de la planta a una entrada escalén

3.6.2.3 Diseiio del controlador
Después de obtener la funcion de transferencia del sistema, se procede a realizar el disefio del

controlador PI con los requerimientos planteados:

Error en estado estacionario: + 5%

Tiempo de Establecimiento (7) < 300 s

Funciodn de transferencia del sistema
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G(s) = 101.2
%) = 156545+ 1
Funcioén de transferencia del controlador
Ki
C(s)=K p+ ?

A continuacion, se presenta el lugar de las raices de la planta

w10 Root Locus
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06 i 7
System: planta '
= Gain: 0 '
w 041 Pole: -0.000639 ; T
= Damping: 1 '
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S, Frequency (radis): 0.00063% H
o L -
>
z E
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E !
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08} ! .
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Figura 83 Lugar de las raices de la planta

Para que (7) < 300s

k
s+1
k
300s+1

300s+1=0
s =—0.00083

Para obtener el polo se anula un polo con un cero.

Kt = 0.0006388
Kp
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Para el valor de Kp se verifica que cumpla con la condicién de magnitud del lugar de las raices.

11+ Gc G|y =0

s+ Kp *0.064648 = 0

Kp = 0.2583
Ki = 0.000165

Por lo tanto, la funcidn de transferencia del controlador es:

0.00017
C(s) =026 + ———

Finalmente, simulamos el sistema de control con los valores de las funciones de transferencia

de la planta y del controlador para corroborar su funcionamiento.

Amplitude

Step Response

' System: untitled1
Settling time (seconds); 234

1 | 1
300 400 500 600
Time (seconds)

1
200

Figura 84 Funcionamiento del sistema con el controlador
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Como se puede apreciar, el sistema se comporta de acuerdo a los parametros de disefio, es decir,
su error en estado estacionario estd dentro del + 5%, asi como el tiempo de estabilizacion es de 234

segundos.

3.4.3. Subsistema 4.2. Interfaz HMI

La Interfaz Humano Mdaquina (HMI) muestra de forma visual e intuitiva el estado del proceso,
proporcionando informacién en tiempo real al operario del funcionamiento del proceso para la
toma de decisiones. Sus principales funciones son de monitoreo y control del equipo o del sistema.

Para el disefio del HMI se consideran recomendaciones o criterios establecidos en la guia
GEDIS (Guia ergonémica de disefio de interfaces de supervision):

* Arquitectura y navegacion

La arquitectura del HMI permite reflejar de forma organizada la informacion del sistema, para
que el operador acceda rdpidamente a datos o controles. La arquitectura usada se muestra en la

Figura 85.

TITULO

INDICADORES DE ALARMAS

PROCESO DE DATOS

(CALIBRACION) RESULTADOS Y TABLAS

CONTROLADORES DE HMI

M. DE
NAVEGABILIDAD

LOGO DE LA EMPRESA
FECHA Y HORA

Figura 85 Arquitectura del HMI
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Para permitir al operario el manejo efectivo y sencillo del HMI, se establece la creacidon de
varias pantallas donde la informacién se encuentre distribuida de acuerdo su funcionalidad. La

distribucién establecida se muestra en la Figura 86.

b N A~
| §
A B

Figura 86 Navegabilidad del HMI

* Distribucion de pantallas
El movimiento del ojo determina los puntos donde nuestra visién se enfoca, el movimiento se
establece de arriba abajo y del lado izquierdo al derecho, considerando esto:
o Lainformacién mds importante se ubica en la parte superior
o Enel centro del HMI es el drea de mayor visibilidad

o Los graficos se posicionan mejor a la izquierda

* Colory texto
El color, es un indicativo visual que facilita el entendimiento del HMI. Por lo cual, se
recomienda usar colores convencionales y conservadores. Los estdndares usados:
o Limitar el uso de varios colores
o El color indica calidad, no cantidad
Colores:
o Fondo de pantalla: color neutro (gris)
o Temperatura (sefal analdgica): Marrén . |

o Texto: Negro
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La identificacién de elementos del HMI usa generalmente texto, o la informacién se muestra
de forma textual, por lo que se ha establecido:
o No usar mds de tres fuentes y tamafios de letras
o Alinear el texto de igual jerarquia

o No subrayar o sombrar informacién no necesaria

* Indicadores
Muestran el cambio de estado de equipos, como el encendido o apagado de motores y de la
resistencia en el presente trabajo, establecidos por:
o Simples y visibles
o Borde oscuro

Estados:
» Encendido ';) » Apagado 0

e Alarma
Muestran el estado del equipo o proceso, pero primordialmente situaciones andémalas que
requieran de la intervencion del operario. De acuerdo con su prioridad se clasifican en criticas,
advertencias o mensajes. Considerando:
o Evitar numerosas alarmas o mensajes
o El texto debe mostrar informacién relevante que ayude a identificar el problema

o Texto conciso y claro
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Con las consideraciones mencionadas, se realiza el HMI para el control y monitoreo del
extrusor donde se presenta la informacién de material, temperatura, caudal relevante del proceso y
que permite al operario el manejo de las variables del proceso como de la extrusién en si de

material, el HMI consta de tres pantallas:

¢ Inicio

Pantalla inicial, que presenta la informacion general del proyecto. Figura 87.

Figura 87 Pantalla de Inicio

e Control
En esta pantalla se pueden manipular las variables de control, como el encendido y apagado de
la resistencia eléctrica y del motor, seleccionar el material con el que se va a trabajar, apagar el

sistema.
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Figura 88 Pantalla de Control

*  Monitoreo
La pantalla de monitoreo tiene como finalidad presentar de forma visual el estado del proceso,
primero se conoce con el material que se trabaja, la temperatura y caudal correspondiente, y en la

gréfica se representa el comportamiento de la temperatura en tiempo real.

Figura 89 Pantalla de Monitoreo
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El HMI presenta indicadores visuales y textuales para facilitar su uso, para el proceso de

extrusion se establece el siguiente proceso:

Figura 90 Diagrama de flujo del proceso de extrusion en HMI



122

Finalmente, se presenta el ensamble final en un software CAD y la implementacién de los

subsistemas.

Figura 91 Ensamble del equipo

Figura 92 Implementacion de los subsistemas
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CAPITULO 4

PRUEBAS Y RESULTADOS

En el presente capitulo se analizan las fibras obtenidas de las pruebas realizadas con la

implementacion del extrusor, el control de temperatura y velocidad.

4.1. Funcionamiento
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Figura 93 Diagrama de flujo proceso de extrusion
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El proceso de extrusion (Figura 93) inicialmente requiere de un precalentamiento dependiendo
del material. Al obtener la temperatura se procede con el ingreso del material granulado (pellets) a
través de la tolva, el material es conducido por el movimiento del husillo hasta la zona final, en el
extremo se encuentra el capilar. La fuente de alto voltaje permite la formacién del campo eléctrico

entre el capilar y el colector y en consecuencia de fibras.

4.2. Pruebas

El funcionamiento del control de temperatura es comprobado con una grafica de Temperatura
[°C] vs Tiempo [s] Figura 94, al seleccionar el material deseado para trabajar se establece la
temperatura deseada (Set Point). La grafica muestra el comportamiento de la planta al control, es
decir, el aumento de la temperatura y el establecimiento en la temperatura de trabajo para

mantenerla durante todo el proceso.
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Figura 94 Temperatura [°C] vs Tiempo [s] del cilindro

En la Figura 95, se muestra el control de la temperatura en el capilar del extrusor, para evitar
obstrucciones en la punta. La temperatura estd relacionada con el material que se trabaja y se

establece en el HMI.
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Figura 95 Temperatura [°C] vs Tiempo [s] del capilar

El campo eléctrico generado por la fuente de alto voltaje entre el capilar y el colector permite

que la gota de material sufra una deformacién denominada Cono de Taylor (Figura 97), llamada

asi por la forma cénica.

Figura 96 Equipo para la produccién de microfibras



4.3. Analisis

Figura 97 Cono de Taylor
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Con el polipropileno atictico e isotdctico se realizaron varias pruebas variando las

configuraciones de las variables de proceso, hasta lograr que las fibras se obtengan de modo

continuo. Para cada muestra se detalle los pardmetros empleados, asi como los didmetros obtenidos

mediante microscopia, se utilizé el microscopio 6ptico Olympus SZ51 disponible en el laboratorio

de microscopia de Biotecnologia en la Universidad de las Fuerzas Armadas — ESPE.

Tabla 45

Pardmetros de prueba A
Material Polipropileno
Tipo Isot4ctico
Temperatura de fusién [°C] 160 — 180
Temperatura de trabajo [°C] 245
Voltaje [kV] 13.5
Distancia [cm] 7
Temperatura ambiente [°C] 22.7
Caudal [ul/min] 10
Humedad del ambiente [%] 43
Didmetro [um] 22.2-39.8
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Figura 98 Fibras obtenidas prueba A

Con los pardmetros previamente indicados se obtuvieron fibras discontinuas de didmetros entre
22.2 um a 39.8 um, con un capilar de cobre de 0.8 mm, para la produccién de fibras se utiliz6
polipropileno isotictico reciclado; debido a su impureza se observa que las fibras resultaron con

roturas y puntos de material (bits).

Figura 99 Microscopia de las fibras en la prueba A
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Tabla 46

Pardmetros de prueba B
Material Polipropileno
Tipo Isotactico
Temperatura de fusién [°C] 160 — 180
Temperatura de trabajo [°C] 245
Voltaje [kV] 13.5
Distancia [cm] 5
Temperatura ambiente [°C] 21.9
Caudal [ul/min] 10
Humedad del ambiente [%] 43
Didmetro [um] 32.6-35.1

En esta prueba se cambid la distancia del colector al capilar a 5 cm con respecto a la anterior
prueba, esto resulté en fibras de mayor didmetro de 30.6 um a 35.1 um. Las fibras fueron mds
continuas que las anteriores, sin embargo, ain presentan rupturas de las fibras con lo que da lugar

a puntos de polimero en las fibras (bits).

Figura 100 Fibras obtenidas prueba B
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o]

Figura 101 Microscopia de las fibras en la prueba

Tabla 47

Pardmetros de prueba C
Material Polipropileno
Tipo Isotactico
Temperatura de fusién [°C] 160 — 180
Temperatura de trabajo [°C] 245
Voltaje [kV] 12.5
Distancia [cm] 6
Temperatura ambiente [°C] 22.7
Caudal [ul/min] 12
Humedad del ambiente [%] 43

Didmetro [um] 30.8 —40.6
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Figura 102 Fibras obtenidas prueba C

El capilar de cobre de 0.8 mm se cambié para esta prueba por un capilar de acero inoxidable de
2 mm, el caudal se aument6 a 12 ul/min, a pesar de ello, se obtuvieron fibras de menor didmetro

entre 30.8 um a 40.6 um y con pocas rupturas de fibras.

Figura 103 Microscopia de las fibras en la prueba C
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Tabla 48

Pardmetros de prueba D
Material Polipropileno
Tipo Atéctico
Temperatura de fusién [°C] 160 — 180
Temperatura de trabajo [°C] 235
Voltaje [kV] 11
Distancia [cm] 8
Temperatura ambiente [°C] 21.4
Caudal [ul/min] 10
Humedad del ambiente [%] 39
Didmetro [um] 43.2 -60.2

Figura 104 Fibras obtenidas prueba D

Para la prueba con el propileno isotéctico, se mantuvo el capilar de acero inoxidable de 2 mm
y cambiando la distancia del colector al capilar, asi como el voltaje aplicado ahora de 12.5 kV, se
pudo obtener fibras continuas de material, aunque con didmetros mayores entre 60.2 um a 80.7 um

a un caudal de 10 ul/min.
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Figura 105 Microscopia de las fibras en la prueba D

Tabla 49

Pardmetros de prueba E
Material Polipropileno
Tipo Atéctico
Temperatura de fusién [°C] 160 — 180
Temperatura de trabajo [°C] 235
Voltaje [kV] 12
Distancia [cm] 8
Temperatura ambiente [°C] 22.5
Caudal [ul/min] 10
Humedad del ambiente [%] 37

Didmetro [um] 36.5-58.9
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Figura 106 Fibras obtenidas prueba E

Al cambiar el voltaje aplicado al capilar de 12.5 kV a 11 kV, se obtuvieron fibras de menor
didmetro entre 42.5 um a 58.9 um, el caudal utilizado en esta prueba fue de 10 ul/min. Los
pardmetros ambientales en las pruebas no son excesivamente distantes uno de otro para cada una

de las pruebas, sin embargo, las fibras resultantes son diferentes en cada experimento.

Figura 107 Microscopia de las fibras en la prueba E
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Con las pruebas realizadas se realiz6 una comparacion entre dos pardmetros importantes en la
creacion de las microfibras: la distancia del colector al capilar (TDC) y el voltaje aplicado. En el
caso de la distancia del colector al capilar se tomaron tres distancias: 500, 600 y 700 mm. Para
estas distancias se mantuvo un caudal de 10 [ul/min] y el voltaje aplicado fue de 13 kV. Los

resultados se presentan en la siguiente figura.

0 \

Diametro de lafibra [um]

40 50 &0 70

(=)
']

Distanciadel colector al capilar [mm]

Figura 108 Efecto de la distancia del colector al capilar en el didmetro de las fibras

Como se aprecia en la figura las microfibras de polipropileno isotdctico (IPP) decrecen en su
didmetro conforme la distancia es mayor; asi mismo las fibras de polipropileno atictico (APP)
tienen un didmetro menor al alejar el colector del capilar, aunque estas fibras son de mayor tamafio.

En lo referente al voltaje aplicado tiene relacion directa con el campo eléctrico producido para
crear las fibras, en los experimentos se vario el voltaje aplicado en valores de 10 a 15 [kV]; los
resultados de utilizar 8 cm de distancia entre colector y capilar y caudal de 10 [ul/min] se presentan

a continuacion.
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Figura 109 Efecto del voltaje aplicado sobre el didmetro de las fibras

Los diametros de las fibras tanto del polipropileno isotdctico (IPP) y del polipropileno atactico
(APP) disminuyen conforme se aumenta el voltaje aplicado, los factores ambientales en las pruebas
variaban por lo que se deberia mantenerlos de alguna manera constantes para obtener mejores

resultados.
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CAPITULO 5

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

Conclusiones

Se disefid y construyd un equipo para la produccién de microfibras poliméricas a través
de la técnica de melt electrospinning. El sistema es capaz de utilizar polimeros con
puntos de fusién de hasta 300°C, usa un extrusor de husillo el cual permite obtener
caudales desde 8 ul/min hasta 4.25 ml/min. Ademas, consta de una interfaz HMI para

monitoreo y control del proceso en tiempo real.

Las fibras poliméricas obtenidas poseen didmetros desde 22.2 um a 40.6 um usando
polipropileno isotéctico y con el propileno atactico los didmetros varian de 36.5 um
hasta 60.2 um las mejores fibras se obtuvieron a partir de pellets de polipropileno
atdctico una distancia de 8 cm desde la punta del capilar al colector, utilizando un voltaje

de 11 kV y un caudal de 10 ul/min.

La evidencia demuestra que con diferentes condiciones ambientales (humedad y
temperatura) las fibras poliméricas tienen caracteristicas diferentes en su formacion,

didmetros resultantes y continuidad, atin con los mismos parametros de configuracién



137

del equipo, por lo que se determina que el medio ambiente en el que se obtengan las

fibras necesita ser controlado para obtener fibras de iguales caracteristicas.

La implementacién del controlador PI para la temperatura permite que el sistema se
estabilice en un tiempo de 234 segundos, con un error en estado estacionario de +5%,
para el caudal suministrado el motor gira a 3 rpm para suministrar 8 ul/min, por el

contrario, el maximo caudal es de 4.25 ml/min cuando el motor gira a 15 rpm.

El interfaz del equipo controla el funcionamiento de la mdquina, mediante el
accionamiento del motor para que el husillo empiece a extraer polimero hacia el capilar;
de la misma manera, controla el encendido y apagado de las niquelinas para alcanzar la

temperatura respectiva de cada polimero, se utilizé la guia de disefio para HMI, GEDIS.

5.2. Recomendaciones

El uso de materiales puros influye en la obtencion de las fibras poliméricas, se
recomienda reemplazar el uso de polipropileno reciclado por polimeros puros que
garanticen las propiedades del material.

En el desarrollo de las pruebas se configuran los parametros como temperatura, caudal,
voltaje, distancia del colector, entre otros; cada uno en un rango de trabajo, es necesario
realizar una optimizacion de los pardmetros a través de matrices de Taguchi u otro

método que permita obtener mejores resultados.



138

* Paraun control superior del proceso, se puede agregar un tratamiento previo del material
antes del ingreso al extrusor, adicionalmente controlar la temperatura en la zona de

alimentacion del extrusor.

5.3. Trabajos futuros
»  Existen varios tipos de colectores utilizados en electro spinning, la literatura indica que
la calidad de las fibras es distinta con cada tipo, en este proyecto se desarroll con un
colector plano y fijo, se plantea la variacién a un colector mévil junto con la
construccién de un extrusor con dos husillos para obtener fibras de materiales
compuestos, la caracterizacién determinara como resultan las propiedades de las fibras

resultantes.
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