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1. INTRODUCCION

En los ultimos afios la nanotecnologia pretende posicionarse como una nueva revolucion
tecnoldgica, llegando al nivel industrial al concebirse como el campo de las ciencias aplicadas
concerniente a la manipulacion de la materia a una escala nanometrca. La investigacion y el uso de
nano materiales han atraido mucho interés debido a su tamafio reducido (1-100 nm) y a las nuevas
estructuras que exhiben propiedades biolégicas, fisicas, quimicas, significativamente mejoradas y en
comparacion con sus precursores moleculares. [1]

Para el caso del ZnO se han adoptado diferentes métodos de sintesis con diferentes parametros y
varias condiciones de crecimiento como la temperatura, la presion, la relacion de hidrolisis, y
precursores para lograr diferentes formas de nano particulas de ZnO tales como nano esferas,
nanotubos, nano varillas, nano cintas, nano hilos, nano anillos, etc. [2]

Las nano particulas de ZnO se consideran no toxicas, bioseguras y biocompatibles y se han
encontrado en muchas aplicaciones biolégicas de la cotidianidad, tales como vehiculos de farmacos,
cosméticos y como rellenos en materiales o dispositivos médicos. Las nano particulas de ZnO se
han mantenido en la vanguardia debido a su durabilidad, alta selectividad e incompatibilidad. Por
ultimo, adicionalmente a sus aplicaciones como sensores de gas, foto-detectores y demas
aplicaciones foto cataliticas, las nano particulas de ZnO exhiben excelentes propiedades de bloqueo
UV. [3]

En este trabajo presentaremos lo que concierne a la sintetizacion de nano particulas de oxido de
zinc por proceso de precipitacion y procesamiento de almidon termoplastico con etilenglicol al 29,5%
posterior a ello se presentara la caracterizacion y procesabilidad de las nano particulas de oxido de
zinc y el almidén termoplastico por proceso de extrusion.

Finalmente se modelo el procesamiento y comercializacién de pellet a manera industrial
evidenciando los parametros de calidad requeridos implementando la metodologia 5M y las pausas
del proceso.



2. OBJETIVOS

21.  OBJETIVO GENERAL
Obtener nano compuestos almiddn termoplasticos — éxido de zinc a nivel experimental, proponiendo
la linea de produccién y el control de calidad para el producto a escala industrial

2.2.  OBJETIVOS ESPECIFICOS

» Obtener nano particulas de 6xido de zinc través del método de coprecipitacion.
» Caracterizar las nano particulas de dxido de zinc

» Obtener almiddn termoplastico a través de la extrusion de almidén de yuca y etilenglicol
Obtener el nano compuesto almidén termoplastico, ZnO

» Realizar el disefio del proceso productivo de obtencion del material compuesto



3. MARCO TEORICO

3.1.  PROCESO DE EXTRUSION

La extrusion es un proceso usado para crear objetos con un perfil de seccion transversal fija en
donde un material es empujado o jalado a través de un dado con la seccion transversal deseada.
Las dos ventajas principales de este proceso sobre otros procesos de fabricaciéon son su capacidad
de crear secciones transversales muy complejas y trabajar con materiales fragiles (quebradizos) ya
que el material sélo se somete a esfuerzos de compresion y de friccién. También forma partes con
un excelente acabado superficial.

La extrusion puede ser continua (produciendo tedricamente una pieza indefinidamente larga) o semi-
continua (produciendo muchas piezas). El proceso de extrusion se puede hacer con el material
caliente o frio. La extrusion no es solo para las resinas plasticas, otros materiales cominmente
extruidos son metales, polimeros, ceramica, cemento, plastilina y productos alimenticios. Los
productos de extrusion son generalmente llamados “extruidos”.

Se utiliza un jalador para proporcionar la tension en la linea de extrusién que es esencial para la
calidad general del producto extruido. También los peletizadores pueden crear esa tension al tiempo
que tira filamentos extruidos para cortar

3.2.  PLASTIFICANTES

En ausencia de aditivos, las peliculas fabricadas de almidén son fragiles. Los plastificantes
generalmente se adicionan para procesar un material termoplastico (TPS), con el fin de obtener
formas extruidas u objetos moldeados. Pueden definirse como sustancias de bajo peso molecular
que se incorporan en una matriz polimérica para incrementar su flexibilidad y su procesabilidad. La
glicerina es el plastificante mas utilizado es el almidon. También se utilizan el xylitol, sorbitol y
maltiol. [1]



3.3. BIODEGRADABILIDAD

Para seleccionar un polimero como material biodegradable debe tenerse en cuenta tanto las
propiedades mecanicas como el tiempo de degradacion necesario para una aplicacion en particular.
Los factores que influyen en la velocidad de biodegradacién son las condiciones de los medios tales
como:

e temperatura, humedad, pH.

o Caracteristicas del polimero, como presencia de enlaces quimicos susceptibles a la
hidrdlisis, hidrofobicidad, peso molecular, cristalinidad, temperatura de transicién vitrea y de
fusion.

e Caracteristicas de los microorganismos, tales como: cantidad, variedad, fuente, actividad. La
degradacion de un polimero puede definirse como un cambio en la estructura quimica que
conlleva una modificacion apreciable de sus propiedades. Existen cinco mecanismos de
degradacion que pueden interactuar entre si produciendo un efecto sinergético:

e Foto degradacién

e Oxidacién mediante aditivos quimicos

o Degradacion térmica

e  Degradacion mecanica

e Degradacién mediante microorganismos (bacterias, hongos o algas)

La biodegradabilidad tiene lugar por via hidrolitica y normalmente se completa con procesos
enzimaticos. En la primera fase el agua penetra en el material atacando los enlaces quimicos de la
fase amorfa y convirtiendo las cadenas poliméricas largas en fragmentos mas cortos solubles en
agua. Debido a que esto ocurre inicialmente en la fase amorfa hay una reduccién en el peso
molecular sin pérdidas en las propiedades mecanicas, porque la matriz del material esta soportada
aun por las regiones cristalinas. Una nueva reduccién del peso molecular da lugar a una pérdida de
propiedades fisicas, cuando el agua empieza a fragmentar el material. En una segunda fase ocurren
el ataque enzimatico y la metabolizacién de los fragmentos, produciendo una perdida rapida de
masa del polimero. [2]



34.  NANOMATERIALES

Los nanomateriales pueden definirse como aquellos cuya longitud caracteristica esta en el rango de
los nanometros En estas dimensiones, las propiedades del material son totalmente distintas de las
propiedades de las moléculas o dtomos individuales y de los materiales continuos. El estudio de los
materiales a esta escala ha sido reconocido como una nueva érea cientifica, y recibe el nombre de
Nanociencia. No obstante, el término Nanotecnologia, que llega a ser incluso méas popular que
Nanociencia, se refiere a la capacidad para construir dispositivos basados en el control de objetos de
dimensiones nanométricas para aplicaciones tecnoldgicas concreta

3.5. LOS NANOCOMPUESTOSY LOS POLIMEROS

Los nano compuestos son combinaciones de polimeros y de minerales, nanopartiulas 0 nanofases
poliméricas o ceramicas en donde los Ultimos se encuentran altamente dispersos en los primeros.
En este caso nos referimos a ciertos tipos de minerales que tienen la capacidad de exfoliarse en
capas con grosores del orden un nanémetro (esto es, de una millonésima de milimetro). El ancho y
el largo de las plaquetas pueden tener dimensiones mas grandes (de 100 a 1.000 nanémetros). Por
esta razdn, se afirma que los minerales de los nano compuestos tienen una relacion muy alta entre
longitud y espesor, y que de esta manera el contacto entre ellos y los polimeros se hace a través de
areas superficiales muy altas. Al existir un area de interaccion muy alta entre el aditivo y el polimero,
se desarrollan propiedades también excepcionales en el compuesto, como son una mayor
resistencia al calor, un modulo elastico alto, baja viscosidad, estabilidad dimensional, buena
apariencia de la superficie y propiedades de barrera mejoradas. Todo esto con niveles de aditivo del
orden del 2% al 6%. Con rellenos minerales normales, los niveles de adicién deben superar el 30%
para obtener resultados que son una fraccién pequefia de lo que se logra en los hano compuestos.

[3]

Dependiendo del numero de dimensiones no nano métricas de las particulas afadidas, los
materiales nano compuestos se clasifican en:

» Nano-0D: nano particulas isodimensionales (esferas de silice preparadas in situ por
cristalizacion sol-gel).

» Nano-1D: dos dimensiones nanométricas y una dimension mayor, con estructuras largas
(nanotubos o nanofibras).

» Nano-2D: una dimensién nanométrica, dando lugar a estructuras laminares (nanoarcillas).

» Nano-3D: policristales, materiales nanoestructurados, solidos nanorganizado. [4]



3.6. METODOS DE SINTESIS DE NANO COMPUESTOS
3.6.1. PIROLISIS DE PULVERIZACION ULTRASONICA

(USP) es una técnica sintética un simple aerosol ampliamente utilizado para la sintesis de nano-
materiales, tales como peliculas delgadas o nano particulas. Debido a su facil de viabilidad,
flexibilidad y eficiencia de costo, El método USP es una alternativa importante para la deposicion de
vapor quimico (CVD). Los precursores para pirolisis por pulverizacion ultrasdnica se preparan a
menudo a través sol-gel ruta. La composicion de las nano-particulas sintetizadas o la pelicula se
puede modificar facilmente a través de cambios en los parametros de procesamiento. Ultrasonica de
rocio pirolitico le da control total sobre el proceso mas importante parametros tales como: amplitud
ultrasénica solucion de precursor composicion de precursor / viscosidad Tasa de flujo temperatura
de deposicion temperatura del sustrato

Cuando las particulas de nano se sintetizan a través de pirolisis por pulverizacion ultrasonica, sales
organicas e inorganicas se pueden utilizar como precursores para la preparacion de polvos
metélicos, nano con caracter de dxidos y compuestos. La solucion de precursor es atomizado por
ultrasonidos antes de la niebla de gotitas de tamafio fino entra en el homo, en donde la
descomposicion térmica del material que se lleva a cabo. [5]

3.6.2. METODO DE IRRADIACION

La técnica de irradiacion con microondas produce nanoparticulas con una muy baja dispersion de
tamafio, aunque no siempre se logra un control preciso en la morfologia. Las microondas actuan
como campos eléctricos de alta frecuencia, capaces de calentar cualquier material conteniendo
cargas eléctricas, haciendo que pierdan energia. Las sustancias utilizadas deben absorber la
irradiacién y ser capaces de transformar la energia electromagnética en caldrica, dando por
resultado productos de tamafio nanométrico. Este es un método rapido, uniforme y efectivo, que
permite incrementar las cinéticas de reaccion en uno o dos ordenes de magnitud [8]

. Existen varias formas de irradiacién como pueden ser por microondas y por laser, entre otras. El
método de irradiacién con laser produce nanoparticulas de forma y tamafio bien definidos. Por
ejemplo, la irradiacion con laser de una solucion acuosa de tensioactivo que contiene sal de plata
puede producir nanoparticulas de plata. El tamafio de éstas se puede alterar por la modulacién de la
energia del laser; una potencia de laser baja con tiempos de irradiacion cortos puede dar
nanoparticulas de plata de tamafio menor a 20 nm, mientras que el aumento de la potencia de
irradiacion reduce aun mas las dimensiones de nanoparticulas obteniendo tamafios menores de 5
nm. [6]



3.6.3. METODO EX SITU

En este sistema la polimerizacion de los monémeros y la formacion de particulas metalicas se
realizan por separado, para posteriormente ser mezclados mecanicamente y dar lugar a una mezcla
homogénea hasta formar el nano compuesto, las interacciones que se pueden formar en el método
ex situ (polimero/nanoparticulas) son uniones de Van der Waals, Lewis o interacciones acido-base.

[7]

3.6.4. METODO INSITU

Fue el primer método empleado y en la actualidad es el proceso mas utilizado para la preparacion de
un nano compuesto. En esta técnica, las particulas son hinchadas dentro del mondmero, hasta que
la formacién del polimero pueda ocurrir entre las particulas. Se inicia la polimerizacién mediante un
incremento de temperatura del medio o bien por la adicién de un agente de curado. Cuando se inicia
la polimerizacién, el monomero intercalado puede reaccionar disminuyendo su polaridad y
desplazando el equilibrio termodinamico. Una caracteristica importante es que en el proceso los
monémeros pueden actuar como solvente para poder mantener la dispersion de las particulas,
permitiendo asi una mejor interaccion entre éstas y la matriz polimérica [7]



metodo de sintesis

Metdo Ex situ Metodo In situ

Reduccion de la sal
Polimeros metalica dentro del
polimero

Nano Particulas
Metalicas

separacion de la
fase organica

llustracion 1.metodo de sintesis

3.6.5. METODO HIDROLISIS OXIDATIVA

La sintesis de la formacion de dxidos metélicos mediante la técnica de hidrélisis oxidativa implica
dos mecanismos basicos que pueden ser de manera directa siendo uno de ellos la precipitacion de
la solucién con unidades de crecimiento solubles, suministrados por la disolucién de un precursor
solido o bien un proceso en estado solido en donde se implica reordenamientos internos dentro de la
estructura del precursor sélido. [8]

Este método permite obtener 6xidos metalicos mediante reacciones heterogéneas en medio acuoso
por encima de los 100°C, empleando un sistema cerrado donde al calentar por encima del punto de
ebullicion se genera una presion superior a la atmosférica. Ademas en este tipo de método se
emplea un gradiente de temperatura para el crecimiento de los cristales, en donde los productos de
la reaccion son transportados de un estado de mayor solubilidad a otro de menor, usualmente desde
una region caliente a otro fria [8]

Para llevar a cabo este tipo de reacciones se emplea un liquido habitual como el agua, pero también
se pueden usar otros medios liquidos como disolventes organicos. El método de hidrélisis se emplea
para tener mejor disolucion de los componentes dentro del sistema y lograr una mejor disolucion,
también se pueden emplear especies como carbonatos, hidroxidos, acidos, oxidantes o reductores,
entre otros los cuales potencializan la capacidad de disolucion del agua en una u otra direccion [8]



3.6.6. METODO SOL GEL

Los procesos sol-gel proveen una metodologia para dirigir y controlar la composicién,
homogeneidad, microestructura, tamafio de particula, porosidad, &rea superficial y grado de
dispersion de materiales ceramicos, vitreos y compuestos durante su sintesis a partir de precursores
moleculares. El término "proceso sol-gel" se usa con el fin de describir la sintesis de una red
polimérica inorganica de Oxidos metélicos a través de las reacciones quimicas de hidrolisis (o
hidroxilacién) y condensacién de precursores moleculares sintéticos; estas reacciones ocurren en
solucion y a baja temperatura. [12]

Dos tipos de precursores metalicos moleculares se emplean en la preparacion de las dispersiones
coloidales (soles), sales inorganicas como nitratos y cloruros, y compuestos metal organicos,
especialmente alcoxidos como isopropdxido, sec-butoxido y etdxido. Los solventes usados son agua
(ademas de ser reactivo), alcoholes, y ocasionalmente benceno. Los alcoxidos son los precursores
mas versatiles para la sintesis sol-gel debido a su elevada reactividad con componentes
nucleofilicos (como el agua). En la reaccién de hidrolisis con el agua, los hidroxilos (OH) se unen al
atomo metalico (M) desplazando, total o parcialmente, a los ligandos alcoxilo(OR) [9]

4. MARCO EXPERIMENTAL

4.1.MATERIALES

SINTETIZACION DE NANO PARTICULAS
Matraz

Vidrio reloj

Vaso de Precipitacion 250 ml ,100 ml
Buretra

Termémetro

Probeta
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Placa Petri

Gotero

Jeringa

Centrifugador
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EXTRUSION DE FILAMENTOS
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4.2.PROCEDIMIENTO PROCESAMIENTO DE SINTESIS DE NANO PARTICULAS DE ZnO

Se tom6 como metodologia la precipitacion y la sintesis de baja temperatura, debido a la facilidad de

procesabilidad y materiales que brinda esta metodologia

Alistar los
materiales
requeridos

Enfriar la solucion y
dar espera que el
material sedimente

Centrifugar la
solucion para
separar las
nanoparticulas

Moler el Acetato de
Zinc en el mortero

Agitar (8h)e
iniciar goteo de
KOH en metanol ,
previamente

Realizar el primer
lavado

Pesar el oxido de
zinc que se
encuentra en el
vidrio de reloj

Calentar y Agitar el
material hasta la
temperatura de la
mezcla este en
60°C

Centrifugar por
segunda vez,
lavando el material
con metanol

llustracion 2.Procedimiento de Sintetizacion de nano particulas de Zn O por Proceso de Precipitacion [3]
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4.3.PROCEDIMIENTO EXTRUSION DE FILAMENTOS

- - Encendido de la Se agrega el material
Rev(;zllog F:jrieltl)mlnar maquina y ajuste a a extruir y se procede
herrami eﬂt an) ayu sar una temperatura al procesamiento de

adecuada este
o : Se generael Se extruye el material
Szg'cl'c?rﬁp:éilo filamento y se y se identican las
realizan cortes fallas de las variables
[12]

llustracion 3.Procedimiento Extrusion de filamentos

4.4.PROCESAMIENTO EXTRUSION DE NANO PARTICULAS DE ZINC CON ALMIDON
TERMOPLASTICO USANDO EL PLASTIFICANTE ETILENGLICOL AL 29,5% Y ACIDO
ESTEARICO AL 0.5%

Ajustar la temperatura con el almidon

Alistamiento del de las termocuplas termoplasticon con
material a usar para procesar el etilenglicolal 29,5%y
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llustracion 4. Procesamiento de Nano particulas y Almidén Termopldstico por proceso de extrusion [10]



5. DISENO DEL PROCESO PRODUCTIVO DE OBTENCION DEL MATERIAL COMPUESTO

La gran variedad de productos que contienen nano materiales puede ser una indicacion del elevado
numero de sectores industriales implicados y de las diferentes exposiciones a nano materiales que
se podran dar durante la fabricacion de dichos productos. A continuaciéon se presentara la
modelacion del proceso productivo para la fabricacion de nano compuestos de Aimidén de yuca con
Zn0.

En cada actividad en el proceso productivo se dio uso de listas de chequeo e inspeccion con la
finalidad de verificar que los procesos cumplan con los parametros de calidad, también se cuenta
con el personal idéneo que inspecciona los diversos procesos y posibles falencias que pueden
contar las actividades de cada proceso.

Posterior a ello se realizan graficos de control donde se registran las observaciones brindadas por
los registros o falas evidenciadas en las cuales se pueden observar los valores sucesivos y de esto
identificar posibles soluciones y costes de estos controles. Se cuenta con  un presupuesto
establecido para control y minimizar las posibles fallas que pueden presentarse en la produccion o
comercializacion del material.

Se implemento el diagrama de causa y efecto identificando lo que se requiere para la produccién y
calidad idénea manteniendo un cumplimiento con los estandares de calidad y medio ambiente ya
que se desea obtener un beneficio econémico pero que no presente dafios al medio ambiente o
salud humana.

Finalmente se retroalimenta al personal y a la direccién las no conformidades evidenciadas y las
soluciones a implementar para evitar o minimizar la fallas que pueden presentarse en el proceso.
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5.1. CONTROLES DE CALIDAD EN LA OBTENCION DE NANO COMPUESTOS

Detectar fallas durante la operacién permite mejorar la calidad de los procesos de transformacién,
optimizar el uso de la materia prima y reducir el nimero de articulos terminados defectuosos. Para
llegar a este grado de control, es necesario conocer las propiedades que requiere el disefio de un
producto y los métodos estandarizados mediante los cuales se deben llevar a cabo las pruebas
requeridas y controles estadisticos para minimizar o evitar pérdidas del producto y maximizar las
ganancias y eficiencia del proceso.

A continuacién se visualizara la matriz de Entradas y Salida implementando la metodologia de las
5My los parametros de calidad evaluados e implementados en cada actividad del proceso.
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llustracion 5. Diagrama de Ishikawa usando la metodologia de las 5M




PARAMETROS DE CALIDAD

N° NOMBRE DESCRIPCION PERSONAL A PARAMETROS DE CALIDAD A ENTREGABLES
CARGO EVALUAR
1 COMPRA DE Compra de materias primas requeridas para el ANALISTA DE Proveedor nacional o extranjero » Lista de Chequeo
MATERIA PRIMA | proceso de sintesis de nano particulas y la CALIDAD Estado del material a la venta » Factura
extrusion del almidén termoplastico Certificaciones del material y » Fichas Técnicas
empresa proveedora
Cotizaciones
2 TRANSPORTE | Transporte del material desde la bodega origen PROVEEDOR la empresa cumpla con politicas » Lista de Chequeo
hasta los almacenes de la empresa de seguridad vial documentos al » Fichas de Seguridad
dia polizas de seguro y que el y manejo de
vehiculo cuente con la capacidad sustancias
necesaria para el transporte de Certificado de
material habilitacion como
empresa de
transporte
3 ALMACENAJE Se almacena el material acorde a la premisa y ANALISTA DE Sitios adecuados para el producto > Planilla donde se
cantidad del material requerido cumpliendo con CALIDAD (no tenga humedad, el material no evidencie la cantidad
los estandares de calidad requeridos este expuesto al sol, libre de de material disponible
malos olores ) y en reserva
camaras de seguridad activas » Camaras de
disponibilidad del producto seguridad activas
utilizar material preferiblemente
de vidrio o acrilico para evitar que
el material se pegue
FASE DE SINTETIZACION DE NANO PARTICULAS
N° NOMBRE DESCRIPCION PERSONAL A PARAMETROS DE CALIDAD A ENTREGABLES
CARGO EVALUAR
4 PREPARACION Se agrega metanol a un matraz, posterior a ello ANALISTA DE Verificar que el goteo sea » Tablas de datos
DEL lo mezclamos con el KOH y agua destilada LABORATORIO | constante y que las concentracion donde se evidencie la
KOH+METANOL de metanol sea de 46 ml, firma del analista

verificar que la agitacion maximo
de 8 horas

como constancia de
que se realizd con las




medidas y el
resultado obtenido
durante el ensayo

>
5 AGITACION El matraz con el material se agita hasta la Vericar que el matraz se » Lista de chequeo
disolucion (8h) a 230°C hasta alcanzar 60°C en encuentre totalmente limpio, estar | Tabla de datos donde se
el matraz luego se baja la temperatura de la en observacion tiempo completo | encuentre evidenciado cada
plancha hasta 130°C para que la temperatura no se 30 min la temperatura
eleve a la requerida
6 MEZCLADO Iniciar goteo de la solucion de KOH en metanol, Verificar que las concentraciones > Lista de chequeo
previamente preparado de metanol sea las acordadas » Tabla con pesos
Mezcla homogénea
Tiempo de mezclado no mayor a
15 min
7 CENTRIFUGADO | La solucién se centrifuga para separar el polvo Calibrar la centrifugadora a > Lista de chequeo
de nano particulas de ZnO 300rpms, uso de elementos
resistentes para la centrifugacion
8 | SECADO Y PESAJE | Se agrega el material en una caja Petriy se Verificar que la caja petry se » Tabla con los pesos
seca en un microondas. encuentre totalmente secay » Lista de chequeo
Se pesa el material ya seco limpia
Verificar que el tamafio del
microondas sea apto para las
nano particulas
Colocar una temperatura de 60°C
FASE DE EXTRUSION Y FUSION
N° NOMBRE DESCRIPCION PERSONAL A PARAMETROS DE CALIDAD ENTREGABLES
CARGO A EVALUAR
9 | ALISTAMIENTO Alistamiento del material a usar SUPERVISOR DE | Verificar que los instrumentos | Lista de chequeo
DE MATERIAL Ajustar la temperatura de las termocuplas para TALLER se encuentren limpios Tabla con temperaturas de la
procesar el material Verificar tabla de temperaturas | maquina teniendo en cuenta el
dependiendo el material material




10 PURGA DE Se purga la maquina con polipropileno, para evitar Verificar que el material con Lista de chequeo
MAQUINA posibles degradaciones del material y limpiar la que se va a realzar la purga Tabla con peso del material
maquina de ofro polimero presente. sea pp Tabla con descripcion del
Usar 100granmos de comportamiento de la purga
polipropileno
Realizar varias extrusiones
para validar que la maquina ya
no contenga otro tipo de
material
11 | ALIMENTACION Se agrega el material a extruir y se procede al Pesar el material que se vaa | Tabla con pesos y descripcion
procesamiento del material extruir del material obtenido
Pesar el material obtenido
posterior a la extrusion
12 | DOSIFICACION Procesamiento del material y reprocesarlo si es Verificar que cuando se Tabla con pesos y descripcion
necesario hasta que homogenice obtiene el material este no del material obtenido
tenga burbujas
Reprocesar el material hasta
que este no presente burbujas
13 PELETIZADO Peletizar el material y escribir lo encontrado en el Observar que el corte sea Tabla de pesos
material final pequefio tipo pellet
FASE DE FUSION Y EMPAQUE
N° NOMBRE DESCRIPCION PERSONAL A PARAMETROS DE CALIDAD ENTREGABLES
CARGO A EVALUAR
14 FUSION'Y Procesamiento del material reprocesarlo si es ANALISTA DE Observar que la Mezcla sea Tabla de pesos, descripcion del
MEZCLADO necesario hasta que homogenice e identificar LABORATORIO | homogénea comportamiento del material
posibles cambios en el procesamiento y de los Identificar que una vez
filamentos finales. inyectado no presente
burbujas de no serlo volver a
inyectar
15 | EMPAQUE DEL Empacar el material obtenido y pesaje SUPERVISOR Controlar que en el Tabla de pesos
MATERIAL FINAL TALLER empaquetado no exista

perdida de material no se




caiga




5.2.COSTOS REQUERIDOS PARA LA IMPLEMENTACION DEL PROCESO PRODUCTIVO

Se realizo la identificacion y valoracion de los materiales y mano de obra requeridos para la
obtencion de los nanocompuestos y se dio una percepcion del valor por producto y se toma este
valor como base para suponer un valor de venta por kilogramo del producto.

COSTO MATERIAL
COSTO | PRODUCTO
MATERIAL UNITARIO | REQUERIDO TOTAL
OXIDO DE ZINC 120.000 1.931 231.759.600
METANOL 130,000 14 1.820.000
KOH 120.000 14 1,680,000
ALMIDON DE YUCA 4,000 1.931 7.724.000
ETILENGLICOL 32,000 75 2.408.640
ACIDO ESTEARICO 150.000 054 81.000
VALOR SUBTOTAL 245473 240
COSTO EQUIPOS
COSTO | PRODUCTO
EQUIPO UNITARIO | REQUERIDO TOTAL
EXTRUSORA DOBLE HUSILLO | 50.000.000 1 50,000,000
REACTOR CON 3 TANQUES | 100.000.000 1 100,000,000
VALOR SUBTOTAL 150,000,000
COSTO MANO DE OBRA
COSTO | PERSONAL
PERSONAL UNITARIO | REQUERIDO TOTAL
ANALISTA DE CALIDAD 900,000 1 900.000
ANALISTA DE LABORATORIO | 1.200.000 2 2.400.000
INSPECTOR DE TALLER | 1.200.000 2 2.400.000
VALOR SUBTOTAL 5.700.000
VALOR TOTAL 201173.240
PRECIO DE VENTA
TOTAL COSTOS 401.473.240
MATERIAL A PRODUCIR (Kg) | 1.000
PUNTO DE EQUILIBRIO 101173
RENDIMIENTO (1,4) 561,643




6. METODOLOGIA

Se tomo6 como base el articulo complementary Process nanopartycles, el cual se asemeja a los
instrumentos que se encuentran en laboratorio de la universidad Ecci sede P.

Para el desarrollo experimental se dividio el proceso en dos partes:
1. Obtencién de nanoparticulas en el laboratorio sede p universidad Ecci

2. Procesamiento y obtencion de almidon termoplastico en el taller de plasticos sede m
universidad ecci

6.1 Materiales

EQUIPO, HERRAMIENTA

MATERIAL Y REACTIVOS IMAGEN ILUSTRATIVA

Extrusora

Centrifugadora

Horno de conveccién o mufla

Planchas calefactoras




Gramera digital

Baldn de destilacion 3 cuellos

Mortero

Vidrio de reloj

Termometro

Espatula

Agitador de vidrio

Vasos de precipitado




Fibra de vidrio

Recipientes plasticos

Gotero

Tubos de ensayo y gradilla

Tubos de centrifuga

Probeta

Tijeras

Condensador




Bascula digital

Metanol

Hidroxido de potasio

Acetato de zinc

Agua destilada

Bureta

Placa Petri

Jeringa




Guantes de carnaza

6.1.1 Procedimiento

Inicialmente se realizd la preparacién de KOH + METANOL, para la dosificacién ,se toma un beaker
completamente limpio y se agrega 46 ml de metanol. Posteriormente se agregan 8 lentejas de
KOH.Esta mezcla se deja en agitacion durante 8 horas , mientras la agitacion se realiza la mezcla
numero 2 de Acetato de zinct+ metanol + agua destilada, se agrega 1.8 gramos de acetato de Zinc
molido, 84 ml de etanol y 2 ml de agua al baldn de destilacion de 3 cuellos, una vez preparada la
mezcla se coloca en la plancha hasta obtener una temperatura de 60°C, el balén de 3 cuellos es
envuelto en fibra de vidrio con el fin de conservar el calor se coloca un termémetro para vigilar la
temperatura ya que esta no debe ser ni superior ni inferior a la temperatura anteriormente
especificada.

Después de las 8 horas de agitacion de la mezcla para dosificacion se coloca al matraz en un
tiempo de 30 minutos, una vez terminada la dosificacién se coloca en un vaso precipitado, hasta
que se pueda denotar 2 fases de la mezcla las nano particulas en el fondo y la solucion en la
parte superior




Se deja un dia en analisis, luego con ayuda de una jeringa y de manera muy cuidadosa se retira
el liquido sin mover las nano particulas, una vez sacado los retantes del vaso precipitado se
procede a lavar con agua y metanol y es cambiado a u tubo de centrifugado, se procede a
centrifugar de 20 a 30 min a 300 rpms. Una vez centrifugado se coloca en un vaso de reloj
marcado y se coloca en el horno para su correcto secado

Una vez obtenidas las nanoparticulas se transportan al taller con sumo cuidado evitando
pérdidas o que este se adhiera al recipiente con el cual se transporta.

En el taller se procede a purgar la maquina con polipropileno se realiza varias veces el proceso
de extrusion con el fin de eliminar todos los residuos del material con cual se trabajé la maquina
extrusora




Zona uno 90, zona 2 80 y zona 3 120

Se prepara la mezcla de 0,5 etilenglicol (13.68gr)+ almidon70% (9.12gr+29%)+29% (9.2gramos)
de glicerina, la cual solo sali6 con burbujas en la primera extrusion se obtienen 810gramos,
posteriormente con la ayuda de una mezcladora se agregan las nanoparticulas se mezclan y se
colocan para extrudir obteniendo con solo 2 extrusiones y 10.1 gramos de nanoparticulas
931.22gramos es decir 97.45% de la mezcla

7. RESULTADOS

Se realizé procesamiento del almidon con los plastificantes y sintesis del acetato de zinc, posterior a
ello se proceso el almidon con los plastificantes y las nano particulas, finalmente se caracterizo el
material obtenido en laboratorio  estas actividades se realizaron en el taller de plasticos y en el
laboratorio de quimica los cuales arrojaron los siguientes resultados.

7.1.RESULTADOS EN TALLER DE PLASTICOS

Tabla de resultados perfil de temperatura de Extrusion de Almidon y los diversos plastificantes con
concentraciones requeridas de acido estearico

Tabla 1. Resultados Temperaturas de procesamiento de Almiddn + Glicerina 29,5%

EXTRUSION N° DE TEMPERATURA °C VELOCIDAD (HZ)
EXTRUSION Z1 Z2 Z3 Z4
ALMIDON 1 80 102 102 102 20
+GLICERINA 29,5% 2 80 102 102 102 20
+ACIDO ESTERICO 3 80 104 103 102 20
AL 0,5% 4 80 104 103 102 20

Tabla 2.Resultados Temperaturas de procesamiento de Almiddn + Sorbitol al 29%

EXTRUSION N° DE TEMPERATURA °C VELOCIDAD (HZ)
EXTRUSION Z1 Z2 Z3 Z4
ALMIDON 1 88 104 103 102 10
+SORBITOL 29% 2 88 104 102 102 15
+ACIDO ESTERICO 3 86 104 103 102 20
AL 1% 4 86 99 102 102 20

Tabla 3. Resultados Temperaturas de procesamiento de Almiddn + Glicerina al 29%

EXTRUSION N° DE TEMPERATURA °C VELOCIDAD (HZ)
EXTRUSION Z1 22 Z3 Z4

ALMIDON 1 80 102 102 102 20




+GLICERINA 29% 2 80 102 102 102 20
+ACIDO ESTERICO 3 80 102 102 102 20
AL 1%
Tabla 4.Resultados Temperaturas de procesamiento de Almidon + Glicerina al 28,5%
EXTRUSION N° DE TEMPERATURA °C VELOCIDAD (HZ)
EXTRUSION Z1 Z2 Z3 Z4
ALMIDON 1 87 103 102 102 15
+GLICERINA 28,5% 2 87 103 102 102 20
+ACIDO ESTERICO 3 87 103 102 102 20
AL 1,5%
Tabla 5.Resultados Temperaturas de procesamiento de Almidon + Glicerina al 28%
EXTRUSION N° DE TEMPERATURA °C VELOCIDAD (HZ)
EXTRUSION Z1 Z2 Z3 Z4
ALMIDON 1 87 103 102 102 10
+GLICERINA 28% 2 87 103 102 103 20
+ACIDO ESTERICO
AL 2%
Tabla 6.Resultados Temperaturas de procesamiento de Almidon + Etilenglicol al 29%
EXTRUSION N° DE TEMPERATURA °C VELOCIDAD (HZ)
EXTRUSION Z1 Z2 Z3 Z4
ALMIDON 1 88 102 102 102 15
+ETILENGLICOL 2 87 103 102 103 20
29% + ACIDO
ESTERICO AL 1%

Tabla pesos de Producto final obtenidos segun su concentracion y tipo de plastificante empleado

Tabla 7.Pesos de Producto final obtenidos segun su concentracion y tipo de plastificante empleado

EXTRUSION PESO (g) | EXTRUSIONES REQUERIDAS
PARA HOMOGENIZAR EL
MATERIAL
ALMIDON+GLICERINA + AC.ESTEARICO AL 0,5% 810 2
ALMIDON+GLICERINA + AC.ESTEARICO AL 1% 910 3
ALMIDON+GLICERINA + AC.ESTEARICO AL 1,5% 870 2
ALMIDON+SORBITOL+ AC.ESTEARICO AL 1% 860 4




ALMIDON+ETILENGLICOL + AC.ESTEARICO AL 0,5%

905

ALMIDON+ETILENGLICOL + AC.ESTEARICO AL 1%

815

7.2.RESULTADOS LABORATORIO DE QUIMICA

Se realizé el pesaje de las cajas Petri vacias y posterior a ello se compararon con las cajas Petri con

las nano particulas ya secas

Tabla 8. Resultados de Pesaje Cajas Petri con material nano compuesto de Oxido de Zinc

RESULTADO DE PESOS CAJAS PETRI

N° PESO CAJA PETRI PESO CAJA PETRI+ MATERIAL DIFERENCIA
CAJA (MATERIAL OBTENIDO)
PETRI

1 52,4450

2 50,836 51,2591 0,4231
3 53,0777 53,5621 0,4844
4 49,092 49,4597 0,3677
5 47,5645 48,0394 0,4749
6 60,8713 61,3465 0,4752
7 50,0841 50,6648 0,5807
8 54,8396 55,3259 0,4863
9 50,8515 51,3424 0,4909

10 55,11 55,6047 0,4947

11 47,7516 48,3753 0,6237

12 50,7804 51,3352 0,5548

13 46,9536 47,6491 0,6955

14 48,724 48,9459 0,2219

15 51,2678 52,3195 1,0517

16 50,5844 51,2951 0,7107

17 49,1868 49,784 0,5972

18 50,0747 50,6295 0,5548

19 51,1357 51,5491 0,4134

20 50,403 51,0048 0,6018




8. ANALISIS DE RESULTADOS

MEZCLAS DE ALMIDON + PLASTIFICANTES
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llustracion 7. Andlisis Temperatura Zona 1



Al realizar la extrusion del producto se identificé que los plastificantes que requieren mayor
temperatura de procesamiento en la zona 1 son etilenglicol al 1 % de Ac.Estearico con un promedio
de temperatura del 87,5°C y menor temperatura de procesamiento son Glicerina al 0,5% de
Ac.Estearicoy Glicerina al 1% de Ac.Estearico con una temperatura de 80°C.

Zona 2
101%% 103 103 103
102,8 102,5
102,6
%8%% 102 102
102
101,8
g H
101,4
®~'. 'bo” Q/... z.‘. Q." 6\'...
XX VS’ XX XX XX NS
o X N o N &
& .{@ & & Q Q}
& L & & & &
o P o & > &

llustracion 8. Andlisis Temperatura Zona 2

Al realizar la extrusion del producto se identifico que los plastificantes que requieren mayor
temperatura de procesamiento en la zona 2 son sorbitol al 1 % de Ac.Estearico, Glicerina con un
1,5% de Ac. Estearico y Glicerina con 2% de Ac. Estearico con un promedio de temperatura de 103
°C y menor temperatura de procesamiento es Glicerina al 0,5% de Ac.Estearico y Glicerina al 1% de
Ac.Estearico con una temperatura promedio de 102°C.
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llustracion 9. Andlisis Temperatura Zona 3



Al realizar la extrusion del producto se identificé que los plastificantes que requieren mayor
temperatura de procesamiento en la zona 3 es sorbitol al 1 % de Ac. Esteérico con un promedio de
temperatura de 103 °C y las demas plastificantes tornaron una temperatura de 102°C
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llustracion 10.Andlisis Temperatura Zona 4

Al realizar la extrusion del producto se identificd que los plastificantes que requieren mayor
temperatura de procesamiento en la zona 4 es Glicerina al 2 % de Ac.Estearico con un promedio
de temperatura de 103 °C y menor temperatura de procesamiento es Glicerina al 0,5% de
Ac.Estearico C y las demas plastificantes tornaron una temperatura de 102°C
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llustracion 11. Andlisis de Pesos obtenidos en las cajas Petri

8.1. Analisis Diferencia Material Obtenido
Se obtuvieron 10,3036 gramos de Zinc realizando la sintetizacion en el laboratorio de quimica y
posteriormente su secado en la mufla
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llustracion 12.Analisis pesos finales mezclas de Almiddn termopldstico con los plastificantes evaluados

8.2. Analisis Pesos de Mezclas de Aimidon Termoplastico y diversos Plastificantes

Se realizé el proceso de extrusion y homogenizacion de mezclas almidén+ plastificante y se logré
identificar las mezclas que mayor material produjera que en este caso fue la mezcla Glicerina+
Almidén y Ac. Estearico al 1% con un peso de 910 g y la de menor produccién de material fue la
mezcla Glicerina+ Almidon y Ac. Esteérico al 0,5% con un peso de 810 ¢

EXTRUSIONES

4,5 4
3,5 3
2,5 2 2 2 2
1,5
0,5
0

GLICERINA + GLICERINA + GLICERINA + SORBITOL+ ETILENGLICOL ETILENGLICOL

N

[N

AC.ESTEARICO AC.ESTEARICO AC.ESTEARICO AC.ESTEARICO + +
AL0,5% AL 1% AL 1,5% AL 1% AC.ESTEARICO AC.ESTEARICO
AL 0,5% AL 1%

llustracion 13. Andlisis cantidad de extrusiones requeridas para la homogenizacion del material



8.3. Analisis Cantidad de Extrusiones de las Mezclas Aimidén Termoplastico y los diferentes
plastificantes implementados

Se realizd el proceso de extrusion y homogenizacion del material —termoplastico mas los
plastificantes deseados y un ayudante de proceso que fue el Acido Esteérico en el taller de
plasticos obtenido un favorable resultado ya que la mayoria de mezclas se lograron procesar y la
cantidad de extrusiones no fueron altas y no tomaron mayor tiempo que una hora .

Como se evidencia en la gréfica las de mejor procesabilidad fueron las mezclas Almidon
+Etilenglicol con 2 extrusiones ,seguidas por las mezclas de Almidén Glicerina con un promedio de
2,5 extrusiones y finalmente la mezcla Almidon+ Sorbitol con 4 extrusiones, se realizd estas
cantidades de extrusiones con la finalidad de obtener un material sin burbujas(Aire o fisuras),que no
estuviese degradado debido a las temperaturas o el tiempo que toma el proceso de extrusion y que
no tuviera humedad en los filamentos.

9. OBSERVACIONES Y RECOMENDACIONES

En el proceso de extrusion de las mezclas almidon y plastificantes se dieron las siguientes
observaciones:

» Al usar Sorbitol liquido y Acido Esteérico al 0,5% el material se comporta de una manera no
procesable donde el material no se procesa de manera continua, se empieza a degradar y
no reduce la humedad, por lo cual no se logré obtener el producto final.

» Las mezclas de Glicerina y Almidén tornaron un color marrén claro, la mezcla Etilenglicol y
Almidon torno un color blanco.

» Se purgo la extrusora con Polipropileno para evitar que del material con almidén se
degradara en la extrusora y generara fallas en las demas mezclas

En el proceso de Sintesis de Oxido de Zinc se dieron las siguientes observaciones:

» Las nano particulas de 6xido de zinc no sedimentaban rapidamente y se tomoé la decision
de centrifugar el material para recolectar el metanol liquido y posterior a ello secar el
material en autoclave.

» Para que el material se homogenizara de buena manera se dej6 de 12 a 24 horas en
agitacién en frio para que fuese mas facil la procesabilidad



10. CONCLUSIONES

Se obtuvo 10,32 gramos de nano particulas de Oxido de Zinc mediante la metodologia de
precipitacion en el laboratorio de quimica la cual fue procesada con el almidon de yuca termoplastico
que contenia como plastificante etilenglicol al 29,5% y acido esteérico al 0,5%

Se proceso el almidon termoplastico con el plastificante etilenglicol al 29,5% y se obtuvo 905 gramos
de material resultante de una homogenizacion y reduccién de humedad requiriendo solo 2
extrusiones

Se obtuvo 931,22 gramos de material almidén termoplastico con nano particulas de éxido de zinc,
tomo un color blanco con marrén claro, se homogenizo y se redujo el porcentaje de humedad
requiriendo 2 extrusiones.

Se disefid el proceso de obtencidn e nano compuestos a escala industrial dando uso de un reactor
de 3 tanques para la sintesis del ZnO y una extrusora doble husillo para la produccién de Almidén
termoplastico con el plastificante Etilenglicol y la fusién de las nano particulas en este material.

Finalmente se proponen los parametros de calidad y personal responsable requeridos para el
proceso productivo de la obtencidn del nano compuesto a escala industrial.
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12. ANEXOS

Tabla 9.observaciones presentadas en las diferentes cajas Petri con nano particulas de dxido de zinc

OBSERVACIONES PRESENTADAS EN LAS DIFERENTES CAJAS PETRI CON NANO PARTICULAS DE

OXIDO DE ZINC
» o | N° | OBSERVACIONES
e
N S [1 Plancha a 230 °Cy al llegar a 60 °C se bajé la plancha a 130 °C
: % Se agito toda la noche, se dosifico al llegar a 60 °C el balon sin medir tiempo
= D (aproximadamente 30 min)
S0 Color amarillento, Agitacion 1,5 a 60 °C /10 h frio
$ Q|2 Igual que la 1™%, el termometro pequena diferencia de temperatura, color blanco, Agitacién
T 1,5a60 °C /10 h frio
© 3 Color blanco, Agitacién 6 horas a 60 °C, 2,5 horas agitacion s 60 °C
; 4 Plancha a 130 °C y al llegar a 60 °C, se agreg06 dosificacion KOH durante (30 minutos) , 2,5
o horas agitacion a 60 °C
T 5 10 horas de agitacién en frio, se llevo a 60 °C, se agregd dosificacion durante (30 minutos) ,
2,5 horas agitacion a 60 °C
6 10 horas de agitacidn en frio, se llevo a 60 °C, se agregd dosificacion KOH durante (30
minutos) , 2,5 horas agitacion a 60 °C
7 10 horas de agitacién en frio, se llevo a 60 °C, se agregd dosificacién KOH durante (30
minutos) , 2,5 horas agitacion a 60 °C
8 10 horas de agitacidn en frio, se llevo a 60 °C, se agregd dosificacion KOH durante (30
minutos) , 2,5 horas agitacion a 60 °C, se deja 2 dias en el balén
9 6 horas de agitacion en frio, se llevo a 60 °C, se agregd dosificacion KOH durante (30
minutos) , 2,5 horas agitacion a 60 °C, se deja 2 dias en el balén
10 | 6 horas de agitacion en frio, se llevé a 60 °C, se agregd dosificacion KOH durante (30
minutos) , 2,5 horas agitacion a 60 °C, se deja 2 dias en el balén
11 | 6 horas de agitacion en frio, se llevé a 60 °C, se agregd dosificacion KOH durante (30
minutos) , 2,5 horas agitacién a 60 °C, se deja 2 dias en el balon
12 | 8 horas de agitacion en frio, se llevo a 60 °C, se agreg6 dosificacion KOH durante (30
minutos) , 2,5 horas agitacién a 60 °C, se deja 2 dias en el balon
13 | 10 horas de agitacion en frio, se llevo a 60 °C, se agregd dosificacion KOH durante (30
minutos) , 2,5 horas agitacién a 60 °C, se deja 2 dias en el balon
14 | 10 horas de agitacion en frio, se llevo a 60 °C, se agreg6 dosificacion KOH durante (30
minutos) , 2,5 horas agitacion a 60 °C, se deja 2 dias en el balén




SINTESIS DE NANOPARTICULAS DE ZINC




EXTRUSION DE NANOCOMPUESTO CON ALMIDON TERMOPLASTICO




