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RESUMEN

“APLICACION DE DISENOS EXPERIMENTALES EN EL PROCESO DE
FABRICACION A NIVEL LABORATORIO DE UN POLIMERO DE APLICACION
TEXTIL QUE CONTIENE POLIACRILONITRILO”

Por: MICHELL ALEJANDRA SALAS VAZQUEZ

El Instituto Tecnoldgico de Pabellén de Arteaga es una institucion de educacién
superior que se localiza en el Municipio de Pabellén de Arteaga al norte del Estado de
Aguascalientes y es perteneciente al Tecnoldégico Nacional de Meéxico (TecNM).
Actualmente cuenta con una oferta educativa de 5 programas de Licenciatura y 1
programa de Posgrado con una matricula superior a los 1500 estudiantes.

Dentro de sus instalaciones se encuentra el laboratorio de Conversion de la
Energia adscrito al programa de Maestria en Ciencias en Ingenieria Mecatronica donde
se desarrollan proyectos de posgrado, investigacion e innovacion relativos a la linea de
generacion y aplicacion del conocimiento “conversion de la energia”. Uno de estos
proyectos se refiere a la fabricacién de polimeros de aplicacion textil para su posible uso
como estructuras de soporte de materiales fotovoltaicos. Se estudia, como una primera
etapa, la capacidad de sintetizar y de poder someter a extrusion a un polimero que
contiene poliacetato de vinilo.

Tipicamente, la sintesis de un polimero por la metodologia de polimerizacion por
radicales libres se realiza en solucion, se emplea el monémero precursor del polimero,
se utilizan iniciadores que propician los sitios de activaciéon y se establecen variables de
operacion sujetas a control. Por otro lado, un proceso de extrusion se puede llevar a cabo
mediante la técnica de hilatura en humedo donde se deben definir los volumenes de
solvente, la cantidad de polimero y demas variables de operacion sujetas a control.

Por tanto, es conveniente, establecer un disefio experimental que permita
relacionar todas estas condiciones de operacién para llegar a proponer un método con

suficiencia de validez estadistica experimental.



En este trabajo se aplicaron técnicas y metodologias de la Ingenieria Industrial
para establecer un disefio experimental de arreglo ortogonal L8(27) que permita llevar a
cabo la sintesis de un copolimero que contenga poliacrilonitrilo (PAN), poliacetato de
vinilo (PAV) y almidén (ALM) en su matriz polimérica. Especificamente, se emplearon
técnicas de polimerizacion en solucion por radicales libres, iniciadores de persulfato de
amonio y bisulfito de sodio, agua como medio de solucidon, ademas del registro y
monitoreo de las variables de temperatura de la reacciéon, tiempo de la reaccion y
velocidad de agitacion. Todas las anteriores condiciones representan los niveles y
factores del arreglo ortogonal seleccionado. Adicionalmente todas las corridas de sintesis
fueron llevadas hasta su extrusion para obtener fibras poliméricas del material polimérico
empleando una técnica de hilatura en humedo a nivel laboratorio empleando agua como
medio coagulante y un equipo de extrusion por embolo insertado en tubo (jeringa
desechable 5 mL, 21 x 32 mm). Para obtener la solucion coloidal o fluido de hilatura se
empled un solvente organico de dimetilformamida para disolver el material polimérico.
Todas las pruebas fueron sometidas a caracterizacion gravimétrica.

La propuesta de solucion consistié en sintetizar un copolimero que contenga PAN-
PAV-ALM vy obtener a partir de ellos fibras poliméricas por medio de un proceso de
extrusion simple.

Se logro sintetizar y extruir copolimeros de PAN-PAV-ALM. Los logros permiten
establecer trabajo a futuro para nuevos proyectos de investigacion relativos al tema.

Este trabajo es parte de un proyecto global de obtencién de fibras poliméricas de
aplicacion textil para posibles aplicaciones en el campo de las energias renovables. Por
lo que esté estudio se desarroll6 de manera grupal por los requerimientos, condiciones y
caracteristicas del proyecto de residencia especificados por la Institucion proponente del
proyecto. Por tanto, los reportes de residencia de los participantes comparten las mismas
secciones basicas y logros del documento de residencia. Lo anterior bajo autorizacion y

aprobacion de la Academia de Ingenieria Industrial del ITPA.

Dirigido por:
Ing. Alejandro Puga Vargas
Dr. José Alonso Dena Aguilar
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|. GENERALIDADES DEL PROYECTO

1.1 Introduccién

EI INSTITUTO TECNOLOGICO DE PABELLON DE ARTEAGA es una institucion
de educacion superior ubicada en el Municipio de Pabellébn de Arteaga del Estado de
Aguascalientes y como parte de sus objetivos se encuentra el desarrollo de proyectos de
innovacion e investigacion a través de residencias profesionales que den soluciones a
problemas de la industria, de ciencia aplicada o de desarrollo tecnolégico. Su laboratorio
de Conversion de la Energia inicio operaciones en enero de 2019 dentro del programa
de Maestria en Ciencias en Ingenieria Mecatronica que se oferta en el plantel y donde se
promueven proyectos de posgrado, investigacion e innovacion acordes a la linea de
investigacion de conversién de la energia. Est4 linea de investigacién se enfoca a
procesos de conversion de la energia y energias renovables mediante el disefio e
integracion de procesos orientados para la generacion, almacenamiento y uso eficiente
de la energia.

Uno de estos proyectos se refiere a la fabricacién de polimeros de aplicacion textil
para su posible uso como estructuras de soporte de materiales fotovoltaicos. Se estudia,
como una primera etapa, la capacidad de sintetizar y de poder someter a extrusion a un
polimero que contiene poliacetato de vinilo.

Tipicamente, la sintesis de un polimero por la metodologia de polimerizacion por
radicales libres se realiza en solucién, se emplea el monémero precursor del polimero,
se utilizan iniciadores que propician los sitios de activacion y se establecen variables de
operacion sujetas a control. Por otro lado, un proceso de extrusion se puede llevar a cabo
mediante la técnica de hilatura en hiumedo donde se deben definir los volimenes de
solvente, la cantidad de polimero y demas variables de operacion sujetas a control.

Por tanto, es conveniente, establecer un disefio experimental que permita
relacionar todas estas condiciones de operacion para llegar a proponer un método con
suficiencia de validez estadistica experimental.

Considerando lo anterior, el objetivo del presente trabajo fue sintetizar y extruir un
copolimero de poliacrilonitrilo con poliacetato de vinilo con almidén bajo un disefio

experimental de arreglo ortogonal L8(2%), (41). En particular se llevaron a cabo actividades



de sintesis en solucion por radicales libres y extrusion de fibras poliméricas mediante
técnicas de hilatura en humedo.

La presente propuesta permitio establecer trabajo a futuro para nuevos proyectos
de investigacion relativos al tema

Este proyecto es parte de un proyecto global de obtencion de fibras poliméricas de
aplicacion textil para posibles aplicaciones en el campo de las energias renovables

(demas etapas de proyecto no presentados en este trabajo).

1.2 Descripcion de la empresay del puesto o area de trabajo del residente

El ramo econdmico de la institucion es la educacion, especificamente la educacion
superior, asi como el desarrollo de proyectos de innovacion e investigacion con la
industria (desarrollo tecnoldgico) o académicos (ciencia aplicada).

Sus politicas de mision, vision, objetivos (retos) y valores de la institucion son:

Mision

Brindar un servicio de educacién superior de calidad comprometido con la
generacion, difusién y conservacion del conocimiento cientifico, tecnoldgico y humanista,
a través de programas educativos que permitan un desarrollo sustentable, conservando

los principios universales en beneficio de la humanidad.

Vision
Ser una institucion de educacion superior reconocida a nivel nacional e
internacional, lider en la formacion integral de profesionistas de calidad y excelencia, que

promueve el desarrollo armonico del entorno.

Objetivos de la empresa
Asegurar la calidad de todos los procesos académicos, entre los que se
encuentran:
o El disefio de especialidades
o Asesoria de residencias profesionales

o Desarrollo de proyectos de innovaciéon



e Servicios de educacion continua
e Investigacion educativa

e Acreditaciones de planes de estudio

Valores
A fin de guiar y orientar las acciones cotidianas de todo su personal, la institucion

define los siguientes valores institucionales:

e Compromiso. - lograr propositos comunes mediante el trabajo responsable y en
equipo, mejorando permanentemente el ser, hacer y tener mediante la
participacion activa y el liderazgo compartido.

e Responsabilidad. - decidir y actuar conforme al analisis previo de las
consecuencias inmediatas o mediatas de las acciones.

e Respeto. - actitud personal y colectiva hacia la conservacion, mejoramiento y
proteccion de las diversas formas de vida, ademas de la aceptacion de la
diversidad propia de lo humano.

e Cooperacion. - facilitar condiciones que allanen el trabajo de los demas, y capacitar
a toda la gente para propiciar su desarrollo personal y profesional dentro y fuera
de la institucion.

e Honestidad. - liderazgo que toma decisiones con base en una informacién
completa, retroalimentando directamente con resultados e impacto mutuo, dando
transparencia a cada una de las acciones personales e institucionales.

e Equidad. - crear un ambiente que permita establecer un sistema de reconocimiento

al esfuerzo individual y de grupo en la institucion.

En la Figura 1 se presenta el organigrama de la institucion, asi como el area de
trabajo del residente. Las funciones del residente son propias del proyecto de residencia
y se enfocan al disefio, construccion, control y automatizacion de un concentrador solar

para una maquina extrusora.
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Figura 1. Organigrama de la institucion y del area de residencia.

1.3 Problema(s) aresolver
El campo de aplicacion de fibras poliméricas de tipo textil dentro del ambito de las
energias renovables ha sido poco estudiado. El poder emplear fibras poliméricas como
soportes para fabricar estructuras flexibles donde se logren montar, por ejemplo, células
fotovoltaicas luce como un campo prominente de investigacion aplicada. Si aunado a lo
anterior, afladimos propiedades de biodegradacion a las estructuras textiles logradas, se
coadyuva a complementar el ciclo de vida de este tipo de materiales.
Derivado de lo anterior, se han detectado las siguientes areas de oportunidad:
1. Sintesis de copolimeros con propiedades de aplicacion textil:
e Empleo de un disefio experimental ortogonal para optimizar las
variables de operacion implicadas.
e Caracterizacion gravimétrica de los productos sintetizados.
2. Extrusion de fibras poliméricas con propiedades de aplicacion textil:
e Realizar la extrusidon de fibras poliméricas bajo un proceso de
extrusion por embolo en tubo simple empleando técnicas de hilatura

en hiumedo.



e Caracterizacion gravimétrica de los productos extruidos.

Las fibras poliméricas finales resultantes pueden someterse a demas procesos

futuros para mejorar sus propiedades mecanicas.

1.4 Justificacion

En la industria textil las fibras acrilicas son fibras sintéticas que en forma de hilo
son empleadas en un gran numero de productos textiles como colchas, tapetes, guantes,
entre otros. Su aspecto es similar a la lana natural, pero son de mayor suavidad y de
mantenimiento mas simple. La sintesis de fibras acrilicas se realiza empleando
monomero de acrilonitrilo y/o acetato de vinilo en soluciones acuosas con empleo de
temperatura para facilitar la reaccion de polimerizacion.

Dado el amplio margen de aplicacion de las fibras acrilicas, se reportan escasos
estudios sobre el uso de estas fibras dentro del campo de las energias renovables como
puede ser su empleo como estructuras de soportes de células fotovoltaicas.

El poder emplear fibras poliméricas como soportes para fabricar estructuras
flexibles donde se logren montar, por ejemplo, células fotovoltaicas luce como un campo
prominente de investigacion aplicada. Si aunado a lo anterior, afiadimos propiedades de
biodegradacion a las estructuras textiles logradas, se coadyuva a complementar el ciclo
de vida de este tipo de materiales

El alcance del proyecto es sintetizar y extruir fibras poliméricas acrilicas como una
primera etapa de estudio y donde se pueda establecer las bases para demas trabajo

futuro.

1.5 Objetivos

1.5.1 Objetivo general
Establecer un proceso a nivel laboratorio para sintetizar y extruir un polimero
mediante un disefio experimental ortogonal para fabricar fibras poliméricas de

poliacrilonitrilo con poliacetato de vinilo.



1.5.2 Objetivos especificos

Definir un disefio experimental mediante la declaracién de factores y niveles de
variables de operacion para sintetizar un material polimérico.

Sintetizar un copolimero mediante la injercion de mondémeros de acrilonitrilo,
acetato de vinilo y almidén para sintetizar material polimérico.

Establecer un proceso simple de extrusibn mediante un equipo de extrusion
manual para obtener fibras poliméricas.

Realizar la caracterizacion de los materiales poliméricos mediante gravimetria

para determinar el porcentaje de eficiencia y de injercion de la reaccion.



Il. MARCO TEORICO

2.1 POLIMEROS Y COPOLIMEROS

Los polimeros son un tipo particular de macromolécula, que se caracteriza por
tener una unidad que se repite a lo largo de la molécula. Las pequefias moléculas que se
combinan entre si mediante un proceso quimico, llamado reaccion de polimerizacion,
para formar el polimero se denominan mondmeros. (figura 2) La union de todas estas
pequefias moléculas dan lugar a una estructura de constitucion repetitiva en el polimero
y la unidad que se repite regularmente a lo largo de toda la molécula, se conoce con el
nombre de unidad constitucional repetitiva(ucr)o unidad monomérica. La longitud de la
cadena del polimero viene determinada por el nUmero de ucr que se repiten en la cadena.
Esto se llama grado de polimerizacion (X), y su peso molecular viene dado por el peso
de la unidad constitucional repetitiva multiplicado por el grado de polimerizacion.!

Figura 2. Polimeros.

Existen muchas formas de cambiar las propiedades de un material polimérico. La
manera mas simple para lograrlo es mezclar dos polimeros para dar un material con
propiedades mecanicas geoldgicas diferentes a las de cada homopolimero individual. Sin
embargo, ya que pocos polimeros son miscibles, tienden a separarse en fases en muchas
de las mezclas, consecuentemente, se tienen pobres propiedades fisicas debido a la
inadecuada fuerza interfacial entre las fases.

Una alternativa es copolimerizar diferentes mondémeros dentro de un material

polimérico. (figura 4) Por lo tanto, un copolimero es definido como una macromolécula

7



gue contiene mas de un tipo de monoémero dentro de la cadena polimérica. Asi, la
copolimerizacion es la mejor manera de producir un polimero con propiedades que son
intermedias entre las propiedades respectivas de cada homopolimero. Esto es un
proceso importante, desde el punto de vista comercial, ya que se pueden producir
polimeros nuevos con propiedades completamente diferentes. Una manera para

clasificar el tipo de copolimero, se basa en su arquitectura.?

Figura 3. Copolimeros con dos unidades repetitivas distintas.

C- Copolimeros de Impacto (propileno-etileno)

Propileno Etileno Matriz de PP ERP +PE

1" Reactor 2" Reactor

Figura 4. Colimero y copolimero.

2.2 REACCIONES DE POLIMERIZACION

Las reacciones de polimerizacion son ampliamente investigadas y han llevado a
materiales de ingenieria de gran valor y rendimiento que se encuentran en nuestros
hogares, automoviles e incluso en nuestros cuerpos. En el caso de estos polimeros, para

producir un material que cumpla con los requisitos y especificaciones del uso final, resulta



fundamental disponer de un conocimiento profundo de las reacciones de polimerizaciéon
y del control de todas las variables de reaccidon. En la Figura 5 se presenta una reaccion
de polimerizacién.

Los polimeros son macromoléculas que estdn formadas por subsegmentos
monomericos repetitivos mas pequefios que se unen para formar cadenas. Los polimeros
gue existen en la naturaleza, como los polipéptidos y los polisacaridos, constituyen
componentes fundamentales de los organismos vivos. Los polimeros sintéticos, como el
nailon y el poliuretano, han transformado la forma en que fabricamos y usamos los
productos comerciales. Estos ultimos polimeros se forman, por lo general, afiadiendo
segmentos de mondmeros mediante procesos de adicién de radicales libres o uniendo
los segmentos mediante reacciones de condensacion que producen el polimero junto con

el agua u otra molécula pequefia.®

Figura 5. Cadena de reaccion de polimerizacion.

Las dos clases generales de las polimerizaciones son las reacciones de adicion y
las de condensacion. En las reacciones de adiciobn, también conocidas como
polimerizaciones de crecimiento en cadena, el mondémero intacto se une para formar
cadenas lineales o ramificadas. En la Figura 6, Se muestran las dos clases de reacciones
de polimerizacion.

Los polimeros de adicion(A) se forman a través de varios mecanismos diferentes,
entre los que se incluyen las polimerizaciones radicales libres, las anibnicas, las
cationicas, etc. Entre los polimeros comunes formados por polimerizaciones de adicion

se encuentran las poliolefinas, el polietileno y el policloruro de vinilo.



En las reacciones de condensaciéon (B), tanto el polimero como la molécula del
producto secundario, por ejemplo, agua o HCI, se forman cuando los monémeros se
unen. Silos mondmeros tienen dos 0 mas grupos funcionales reactivos, se formaran mas
polimeros ramificados. Las reacciones de condensacion, por lo general, se describen
como polimerizaciones por crecimiento en etapas porque primero se forman los dimeros

y después los trimeros, que finalmente dan lugar a los oligémeros de cadena larga.®

“HOoH % Q 0
b= | O>"< >‘<O_/+

H

Figura 6. Reaccion de Polimerizacion de adicion (A) y condensacion (B).

2.3 POLIMERIZACION EN SUSPENSION

También conocida como polimerizacién en perlas, en la cual monémero vy el
iniciador se dispersan en el medio de reaccion que en general es agua en el cual no son
solubles. El iniciador debe ser soluble en fase orgénica (tipo azo- o peroxidos). El proceso
se caracteriza por un buen control térmico y la facilidad para extraer las particulas
discretas del polimero. El Tamafio de particula es dificil de controlar. La coalescencia de
las gotas se evita usando pequefias cantidades de polimeros hidrosolubles (agente de
estabilizacion o suspension que no forman micelas como alcohol polivinilico, gelatina,
metilcelulosa. En la Figura 7 se muestra el proceso de la polimerizacion en suspension.

La polimerizacion tiene lugar dentro de las particulas en SUSPENSION, las cuales
tienen tamafio medio entre 10 a 1000 nm, y donde se encuentran el monémero y el
iniciador. Las gotas de mondmero se convierten en particulas esféricas soélidas de
polimero (termoplasticos), con diametros de particula entre 20 y 1000 pym (“bead
polymerization”) que son poco solubles en el medio de dispersion. La agitacion del
sistema es un factor muy importante en esta técnica, pues segun la velocidad de agitacion
empleada, varia el tamafio de las particulas. En esta reaccién se requiere mantener el

liguido en suspension.*
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Figura 7. Polimerizacion en suspension.

2.4 EXTRUSION DE POLIMEROS

En la extrusion de polimeros es un proceso industrial, en donde se realiza una
accion de prensado, moldeado del plastico, que, por flujo continuo con presion y empuije,
se lo hace pasar por un molde encargado de darle la forma deseada. El polimero fundido
es forzado a pasar a través de un dado también llamado boquilla, por medio del empuje
generado por la accién giratoria de un husillo (tornillo sinfin) que gira concéntricamente
en una camara a temperaturas controladas llamada cafion, con una separacion
milimétrica entre ambos elementos. El material polimérico es alimentado por medio de
una tolva en un extremo de la maquina y debido a la accién de empuje se funde, fluye y
mezcla en el cafidn y se obtiene por el otro lado con un perfil geométrico preestablecido.

En la figura 8 se muestra el esquema de una extrusora.®

—— Taiva

Polets de pidstico /* Polimero fundido ~— Piaca rompedora

Calelaclores — Tomilio /
v / / / Cilindro — Dado
ren /
o
Bl R T 7 Exusidn
7. L S T s
& = \
=
% N 77 % v
Secciénde Seccldn de o Seccién .
almemacién compeesion dosficadora

Figura 8. Esquema de una extrusora.

11



2.5 HILATURA EN HUMEDO

La solucién de hilatura procedente de las bombas de hilatura y filtros individuales
es extruida a través de las hileras, las cuales estén distribuidas y sumergidas en el bafio
de coagulacion por debajo del nivel del liquido. La solucién de hilatura contiene del 10 al
30 % de polimero y el bafio de coagulacion consiste en una disolucion del disolvente de
hilatura y su temperatura depende de la naturaleza o tipo de disolvente y oscila entre -5
y 450C. 3 A la salida del bafio, los cables pasan por una serie de guias comunes después
de ser acompafados por los rodillos guia medio sumergido. Las variables mas
importantes de un proceso de hilatura en humedo corresponden al disolvente y
coagulante elegidos, y a las condiciones en que tiene lugar la coagulacion. Para facilitar
la recuperacion del disolvente, el bafio de coagulacién suele consistir en una solucién
acuosa del mismo disolvente empleado para preparar él dope. Entre los productos
utilizados se pueden citar los siguientes: agua, alcoholes, soluciones acuosas salinas,
kerosene, xilenos. En la Figura 9, se muestra el proceso a desarrollar de la hilatura en

himedo.> 6

Polimero

« Hilatura en humedo disuelto

— Viscosa ¥ Extraccion
— Acrilico
solvente
-4—:_:_
= —
/
Extrusion

Hilatura humeda

Figura 9. Proceso de Hilatura en Hiamedo.

2.6 POLIACRILONITRILO
El poliacrilonitrilo (PAN) es una resina polimérica sintética, semicristalina, con la
formula lineal (C3H3N) Aunque es termoplastico, no se funde en condiciones normales.

Se degrada antes de la fusion. Casi todas las resinas de poliacrilonitrilo son copolimeros
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fabricados a partir de mezclas de mondmeros con acrilonitrilo como componente
principal. Es un polimero versatil utilizado para producir gran variedad de productos
incluyendo membranas de ultra filtracion, fibras huecas para 6smosis inversa, fibras para
textiles. Las fibras del PAN son el precursor quimico de la fibra de carbono de alta calidad.
El poliacrilonitrilo (PAN) por si solo no presenta muchas aplicaciones, pero si se emplea
para sintetizar otro polimero, la fibra de carbono, y también interviene en la fabricacion
de otros copolimeros. 8 EI PAN no tiene ninguna de las propiedades peligrosas del
mondmero, el cual es toxico y carcindégeno. Debido a la formacién de fuertes enlaces
guimicos entre los grupos de nitrilo (CN), las moléculas de polimero resisten la mayoria
de los solventes organicos y no se funden sin descomponerse. En la mayoria de los
casos, el polimero se disuelve en solventes especiales y se hila en fibras acrilicas, que
se definen como fibras que contienen 85 por ciento o mas de PAN. Debido a que el PAN
es dificil de disolver y es altamente resistente a la tintura, se produce muy poca fibra que

contenga solo PAN. En la figura 10 se muestra la estructura quimica del poliacrilonitrilo.”

n
CN

Figura 10. Estructura Quimica del Poliacrilonitrilo

2.7 CARACTERIZACION POR GRAVIMETRIA

Los parametros de injercion tipicos como el porcentaje de rendimiento de injercion
(%G) y porcentaje de eficiencia de injercion (%E) fueron determinados por medio de una
caracterizacion por gravimetria y empleando las siguientes ecuaciones reportadas en la

literatura:®

We —W
%G = ———494100 @
Wag
We — W
%E = —— 44 100 @)
Wpr — Waq
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donde Wpr es el peso (g) del copolimero injertado bruto, Wag es el peso inicial (g) del
aditivo empleado en la sintesis y Ws es el peso (g) del copolimero injertado puro,

respectivamente.

2.8 ARREGLOS ORTOGONALES DE TAGUCHI

Un disefio de Taguchi es un experimento disefiado que permite elegir un producto
0 proceso que funciona con mayor consistencia en el entorno operativo. Los disefios de
Taguchi reconocen que no todos los factores que causan variabilidad pueden ser
controlados. Estos factores que no se pueden controlar se denominan factores de ruido.
Los disefios de Taguchi intentan identificar factores controlables (factores de control) que
minimicen el efecto de los factores de ruido. Durante el experimento, usted manipula los
factores de ruido para hacer que haya variabilidad y luego determina la configuracion
optima de los factores de control para que el proceso o producto sea robusto o resistente
ante la variacion causada por los factores de ruido. Un proceso disefiado con esta meta
producird una salida mas consistente. Un producto disefiado con esta meta tendra un
rendimiento mas consistente, independientemente del entorno en el que se utilice.®

Los métodos de Taguchi son técnicas estadisticas para realizar experimentos que
pueden determinar las mejores combinaciones de variables de productos y procesos para
fabricar o desarrollar un producto. EI método de Taguchi para el disefio de experimentos
utiliza técnicas que implican bajos costos y que son aplicables a los problemas y
requerimientos de la industria moderna. El propdsito que se tiene en el disefio del
producto es encontrar aquella combinacion de factores que nos proporcione un
desempefio mas estable y costo de desarrollo mas bajo. El método de Taguchi valora la
ventaja fundamental de los arreglos ortogonales es que pueden ser aplicados al disefio
experimental involucrando un gran nimero de factores. Es muy frecuente que a la hora
de disefiar un producto tengamos multiples variables (FACTORES) a tener en cuenta.
Cada uno de estos factores toma distintos valores (NIVELES) y es necesario elegir el
mas conveniente, sin embargo, cuando el numero de factores y de niveles es elevado, el
namero de combinaciones posibles es elevado y el nUmero de experimentos a realizar

seria muy costoso. En general, para un arreglo a dos niveles, el nimero de columnas
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(efectos o factores) que se pueden analizar, es igual al nUmero de renglones mas uno. El
método de Taguchi ha desarrollado una serie de arreglos para experimentos con factores
a dos niveles, los més utilizados y difundidos segun el nimero de factores a analizar son

relacionados en la Tabla 1.10

Tabla 1. Serie de arreglos para experimentos con factores a 2 niveles.

No. de factores | Arreglo a utilizar | No. de condiciones a probar
Entrely 3 L4 4
Entre4y7 L8 8
Entre8y 11 L12 12
Entre 12y 15 L16 16
Entre 16y 31 L32 32
Entre 32y 63 L64 64

Las columnas de los arreglos son balanceadas y ortogonales. Esto significa que,
en cada par de columnas, todas las combinaciones de factores ocurren el mismo nimero
de veces. Los disefios ortogonales permiten estimar el efecto de cada factor sobre la

respuesta independientemente del resto de los factores.!

La notacién L(corridas) (niveles " factores) indica lo siguiente:
e L(corridas) = numero de corridas

e (niveles " factores) = niumero de niveles para cada factor * nimero de factores

Por ejemplo, un disefio L8 tiene 8 corridas. (2"3) o (2°) significa 3 factores en 2
niveles. Si su notacion es L(corridas) (nUmero ~ exponente nimero " exponente), usted
tiene un disefo de niveles combinados. Por ejemplo, un L18 (2*1 377) significa que el

disefio tiene 18 corridas, 1 factor con 2 niveles y 7 factores con 3 niveles.

En la Tabla 2 se presenta un arreglo L8(2%), (4%) que significa que el disefio tiene

8 corridas, 4 factores con 2 niveles y 1 factor con 4 niveles.
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Tabla 2. Arreglo L8(2%), (4%).

Corrida

1
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[ll. DESARROLLO

3.1 PROCEDIMIENTO Y DESCRIPCION DE LAS ACTIVIDADES REALIZADAS
A continuacion, se describe la metodologia empleada en el desarrollo del presente

proyecto. Se desarrollaron tres protocolos de experimentacion para la polimerizacion:

1. En la primera prueba de experimentacion se desarrollaron copolimeros con
acrilonitrilo (AN), empleando persulfato de amonio (PA) y bisulfito de sodio (BS)
como iniciadores.

2. En la segunda prueba de experimentacion se desarrollaron copolimeros con
acrilonitrilo (AN), acido acético (AcOH), Chitosan (QT), nitrato de amonio (IV)
sustituyendo al (PA-BS) como iniciadores.

3. En la tercera prueba de experimentacion se desarrollaron copolimeros con
almidon (ALM), acrilonitrilo (AN), acetato de vinilo (AV) empleando persulfato de
amonio (PA) y bisulfito de sodio (BS) como iniciadores, los reactivos e iniciadores

se emplearon tal como se recibieron sin ninguna ayuda adicional.

El agua destilada (H20) se emple6 como solvente para las reacciones de
polimerizacion, asi como para la remocion de residuos en el matraz de tres bocas.

Comparando las tres pruebas de experimentacion, la mas factible para el
desarrollo de polimerizacion fue la prueba tres ya que su reaccion fue mas factible a las

dos anteriores.

3.1.1 Sintesis de polimeros

Bajo el desarrollo de polimerizacion se desarrollaron copolimeros de almidén
(ALM) con acrilonitrilo (AN) y acetato de vinilo (AV) empleando persulfato de amonio(PA)
y bisulfito de sodio (BS) como iniciadores, la polimerizacion se llevé acabo con
parametros de condiciones y porcentajes en peso. Se estudio el comportamiento de la
reaccion de polimerizacion. En todas las pruebas realizadas la cantidad requerida de H20
dependié de la cantidad total de reactivo con una relacion 1:8. Es decir todas las

reacciones de polimerizacién se llevaron a cabo en un matraz de tres bocas redondo de
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1000 ml equipado con un sistema de agitacion automatizada y un controlador de

temperatura. En la figura 11 se presenta el sistema de polimerizacion.

Figura 11. Sistema de polimerizacion: (1) reactor, (2) alimentacién, (3) agitador
(4) control de temperatura.

La concentracion de almidon(ALM) sefialada se agreg6 a un vaso de precipitado
y se precalentdé a una temperatura de 50+5°C. La cantidad de solucion se agreg6 al
reactor y se precalentd a una temperatura de 50°c, al llegar a la temperatura deseada se
agrega la concentracion de almidén (ALM), posteriormente se adicionaron los iniciadores
de acrilonitrilo (AN) y acetato de vinilo (AV) determinadas anticipadamente. El PH de la
reaccion se ajusté a 3.0 empleando H,SO,, se toma tiempo a los 2 min se le agrega
Persulfato de amonio(PA) y a los 4 min se agrega Bisulfito de sodio (BS). La reaccion fue
agitada a 110 rpm a 50+£5°C durante (120 min — 300min). Al cumplir el tiempo de reaccion
se filtra con la ayuda de papel filtro, un vaso de precipitado y un embudo de KIMAX 58.

Finalmente, el residuo fue secado en la estufa Binder a una temperatura de 40°c
durante 48 hrs, después de las 48 hrs de secado se tritura manualmente para obtener un
polvo fino.
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3.1.2 Extrusion de polimeros

Para la extrusion de polimeros se coloca una solucion 10 ml de Dimetilformamida
(DMF) en un vaso de precipitado a una temperatura de 50°c con agitacion 110 rpm, se
adiciona 1.50g de polimero pulverizado durante (120 min) hasta que tome un color ambar
Al cumplir el tiempo de reaccién se coloca en una jeringa de 5ml, y en un en un vaso de
precipitado de 600ml con agua, (figura 14) se introduce la jeringa y se hace presion para
gue poco a poco las fibras vayan saliendo.

Finalmente, las fibras son secadas en la estufa Binder a una temperatura de 40°c

durante 48 hrs.

Figura 12. Filamentos de polimerizacion.

3.1.3 Ecuaciones de gravimetria
Se emplearon las siguientes ecuaciones 1y 2 (seccién 2.7) para determinar el

porcentaje de injercion (%G) y el porcentaje de eficiencia (%E) de cada reaccion.

3.1.4 Disefio experimental ortogonal de TAGUCHI

Se seleccioné un arreglo ortogonal de Taguchi L8(2%), (41) para llevar a cabo el
disefio experimental del proceso de sintesis contemplado y conforme la Tabla 2.

En la Tabla 3, se muestra el arreglo definido de las condiciones de operacion de

las 8 corridas contempladas.
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Para facilitar el desarrollo del disefio experimental, se mantuvieron constantes las
siguientes variables de operacion:
e Agitacion constante a 100 rpm.
e 9% Almidon constante = 5.0 %.
e Temperatura de reaccion constante = 55 + 3 °C.

e Relacion reactivos: medio de solucion (agua como solvente) 1:8.

Tabla 3. Factores y niveles experimentales empleadas en un arreglo L8(2%),(4%).

Corrida | Tiempo de | Cantidad Relacién Relacion %
reaccion de reactivos:BS | reactivos:PA | Acrilonitrilo
(h) reactivos
(g) medio
de
solucién
(agua
como
solvente)
(mL)
1 2 10 0.045 0.006 80
2 2 15 0.0675 0.009 85
3 3 10 0.045 0.009 85
4 3 15 0.0675 0.006 80
5 4 10 0.0675 0.006 85
6 4 15 0.045 0.009 80
7 5 10 0.0675 0.009 80
8 5 15 0.045 0.006 85

Para el proceso de extrusién no se aplicd ningun disefio experimental de Taguchi.
Simplemente de cada corrida de sintesis se toma una muestra de transforma en fibra

polimérica.
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3.2 CRONOGRAMA DE ACTIVIDADES

Enero Febrero Marzo Abril Mayo Junio

Actividades

1-15 16-31 1-15 16-28 1-15 16-31 1-15 16-30 1-15 16-31 1-15 16-30
Revision bibliografica

Determinacion de disefio experimental

Pruebas experimentales

Andlisis estadistico

Asesorias

Evaluacién y seguimiento de asesorias

Evaluacién de reporte

Informe semestral

Elaboracién reporte técnico (productos entregables)

Figura 13. Cronograma de actividades general.
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IV. RESULTADOS

4.1 SINTESIS DE POLIMEROS

Como se describié en la seccidén anterior, en este apartado se muestran los
resultados de polimerizacion de las corridas realizadas, y asi se observaron diferentes
cambios por la diferencia tipos de tiempo (120, 180, 240 y 300 min).

Las observaciones fueron, en las corridas de 120 min y 180 min la consistencia
fue mas espeso, mientras que en las corridas de 240 min y 300 min su consistencia fue
mas liquida. La temperatura fue en un rango de 50 +5°C pudimos observar que esta no
se disparaba, sino que tenia periodos de constancia obteniendo diferentes cantidades de

datos segun el tiempo de la corrida.

Enla corrida 1y 2 el tiempo fue de 120 min y obtuvimos 267 datos de temperatura.
En la corrida 3 y 4 el tiempo fue de 180 min y obtuvimos 609 datos de temperatura.
En la corrida 5 y 6 el tiempo fue de 240 min y obtuvimos 920 datos de temperatura.

En la corrida 7 y 8 el tiempo fue de 300 min y obtuvimos 1,157 datos de temperatura.

En la figura 14 se presenta el resultado de la reaccion.

Figura 14. Resultados de las corridas.
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4.2 EXTRUSION DE POLIMEROS

Para esta seccion se tuvo que precalentar en un vaso de precipitado 10 ml de
Dimetilformamida con 1.5 gr de polimero a una temperatura de 50°C hasta que tome un
color ambar. Para asi poder verter el liquido a la jeringa de 5ml y poder proceder a realizar
los filamentos. Una vez ya terminados los filamentos se pesan himedos y se ponen a
secar en la estufa Binder a 40°C para después volver a tomar su peso y saber su peso
final. En las Figuras 15 a la 22 se presentan los resultados de la solucién para la
formacion de filamentos. En las Figuras 23 a la 30 se presentan vistas de las fibras
obtenidas, con su peso humedo y seco.

Figura 16. Solucion 2.
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Figura 18. Solucion 4.

‘\'—

Figura 19. solucion 5.
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Figura 22. Solucion 8.
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Como pueden observar cada solucion tomo un color d&mbar diferente ya que

dependio del tiempo de reaccion de cada polimero.

Figura 24. Fib}a 2 (HamedSca).
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Figura 30. Fibra 8 (Hiumeda).
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En este apartado podemos observar las vistas de las fibras después de 48 hrs de
secado a través de la microscopia Optica y pudimos observar que las fibras tienen una
vista diferente ya que tienen porosidad, grumos y algunas con un color &mbar mas fuerte
gue el normal. Se muestran de la Figura 31 a la 37 a través de la microscopia optica con

un aumento de 3x.

Figura 31. Fibra 1 (microscopia optica).

Figura 32. Fibra 2 (microscopia optica).
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Figura 34. Fibra 4 (microscopia Optica).

Figura 35. Fibra 5 (microscopia Optica).
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Figura 36. Fibra 6 (microscopia Optica).

Figura 37. Fibra 7 (microscopia Optica).
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4.3 PRUEBAS DE GRAVIMETRIA

Como se describié en la seccién anterior, en este apartado se muestran los
resultados de las corridas realizadas, ya que podemos observar que cada corrida obtuvo
diferencia de peso al realizar la trituracion, esto se debe a que hubo perdida durante el
secado Y la trituracion.

En la Tabla 4 se muestra las pérdidas en gramos de polimeros.

En las Figuras 39 a 46 se presentan vistas de los polimeros, con su peso
hamedo vy triturado.

Tabla 4. Tabla de pérdidas de polimero seco a triturado.

. Gramos en polimero Gramos en polimero .
Corrida sec g tritur ag o Perdida.
1 5.30 5.22 0.08
2 13.88 13.53 0.35
3 6.17 6.08 0.09
4 8.26 8.17 0.09
5 6.79 6.80 -0.01( humedad)
6 11 10.90 0.10
7 6.84 6.73 0.11
8 10.67 10.62 0.01

Figura 38. Corrida 1.
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Figura 41|. Corrida 4.
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Figura 42. Corrida 5.

Figura 44. Corrida 7.
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Figura 4. Corrida 8.
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V. CONCLUSIONES

La aplicacion de las estrategias académicas seleccionadas en conjunto con las
actividades relacionadas con el presente proyecto permitid alcanzar los objetivos
planteados.

Se logré la sintesis de polimeros y a partir de ellos su extrusién en fibras
poliméricas. Asi mismo se sientan las bases para demas trabajo futuro para un tema de
Tesis.

Se logré definir y aplicar un disefio experimental ortogonal que permiten validar
gue los resultados obtenidos son coherentes entre si.

El proyecto de residencia me permitié validar los conceptos tedricos y practicos
aprendidos durante mi estadia como estudiante de la carrera de Ingenieria Industrial en
proyectos de investigacion de ciencia aplicada que simulan situaciones reales dentro de
los sectores econémicos.

Para llevar a cabo este proyecto se pusieron en practica los conocimientos y
habilidades a lo largo de la carrera, disefio de procesos, investigacion de operaciones,
experimentacion, analisis estadistico, entre otras materias importantes. También se
aplico la investigacion y redaccion, ya que, al ser un proyecto de esta indole, se necesitan
las herramientas basicas para tener un proyecto de calidad, eficiente y eficaz a su vez.

En particular aprendi a adaptarme a trabajos por objetivos. Ademas de siempre
buscar la solucion mas factible mediante la aplicacion de un método analitico y cientifico
para eliminar los problemas desde raiz.

Mi tiempo de residencia profesional interactuando con temas de ciencia aplicada,
investigacion e innovacion tecnologica fue una de las mejores experiencias profesionales
gue he vivido y donde aprendi lo importante que es llegar a establecer soluciones viables

y resolver el problema raiz de la manera mas factible.
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VI. COMPETENCIAS DESARROLLADAS Y/O APLICADAS

1. Aplique metodologias de la Ingenieria Industrial con base en las necesidades del
proyecto de investigacion de estudio para incrementar sus diversos indicadores de
operacion.

2. Aplique métodos cuantitativos y cualitativos en el analisis e interpretacién de datos e
informacion para disefiar y construir la metodologia de operacion requerida.

3. Implementé métodos innovadores de solucion de problemas de ciencia, los cuales
pueden ser replicados a escala industrial.

4. Gestioné la generacion del conocimiento especifico para evidenciar la capacidad de
accion de la Ingenieria Industrial, ejerciendo un liderazgo estratégico y un compromiso
ético.

5. Coadyuve a cumplir los retos de la institucion en torno al fomento de proyectos de
investigacion.

7. Utilice las nuevas tecnologias de informacién y comunicacion de la institucion, para el
estado del arte del proyecto y contar con informacion actualizada para la mejora de los
procesos de estudio y la operacion del equipo del proyecto.

8. Promovi el desarrollo de la ciencia e investigacion, con el fortalecimiento de las lineas
de investigacion de la institucion.

9. Aplique métodos de investigacion para desarrollar e innovar sistemas y/o procesos
industriales.

10. Actie como agente de cambio para facilitar la mejora continua en los procesos de
aprendizaje de la carrera de Ingenieria Industrial de la institucion.

11. Aplique métodos, técnicas y herramientas para la solucion de problemas presentados

durante la fase de ejecucion del proyecto.
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ANEXO 1

Carta de aceptacion por parte de la empresa para la residencia profesional

EDUCACION | [} e,

nstiiuto i OO e )

LR Fen O o v e sk B (TR

Pabelidn de Arteaga, Aguascalientes, HEIEATA
No. de Oficio: SDA/MCIMC-019/202)
Asunto: Carta de aceptacién de Residenciss Profesionales

MA. MAGDALENA CUEVAS MARTINEZ
JEFA DEL DEPARTAMENTO DE GESTION TECNOLOGICA Y VINCULACION

PRESENTE

Por medio del presente se natifica que la C MICHELL ALEJANDRA SALAS VAZQUEZ, estudiante de |a
cartara de Ingenierfa industrlal, con numero de conteol 151050286, ha sido aceptada para reallzar en esta
Institucion su proyeclo de Resldencia Profesional denominada "Aplicacién y desarrollo de disefios
estadisticos experimentales para conocer la correlacion de varlables en el proceso de fabricacién de
un polimero que contiene poliacrilonitrilo de aplicacién textil a nivel laboratorio” durante el pericde de
onera-junic 202, cubriendo un total de S00 horas en un horario de 1000 a T2A0 horas de lunes a viernwes,
bajo la supervisidn de los docentes Aleiandre Puga Vargas [asesor externa) y Joaé Alonsa Dena Aguilar
{asesor intedno). El prayecto sedd realizado en el Laboratorio de Conversion de la Encrgia del drea de
Pasgrado de nuestio plantel,

Sin otro particuisr por el momento, aprovecha ia ocasion para enviarie un cordial saludo,

ATENTAMENTE
Exeeoneny oo Fefpcaoiin Iocnokoxgions
vt Sarryae F0IC - :
O EDUCACION | [@-=vse

INSTITUTO TECHOL OGCD DE SRAT LON DE ARTEALA

SUBDIRECOON AZADEMIZA

EDGAR ZACARIAS MORENO
SUBDIRECTOR ACADEMICO

cep, Archive
EZM/jada

cane F R Estacin de Rincon lum iy O

R e s (")mv s

- ) 1 pateagadtircnty

=R - - et | pabellontesom m
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ANEXO 2

Carta de terminacion por parte de la empresa para la residencia profesional

EDUCACION @mnm

Pabelion de Arteaga, Aguascalientes,
No. de Oficio: SDA/MCIMC-024/2021
Asunto: Carta de conclusion de Residencias Profesionales

MA. MAGDALENA CUEVAS MARTINEZ
JEFA DEL DEPARTAMENTO DE GESTION TECNOLOGICA Y VINCULACION
PRESENTE

Por medio del presente se notifica que fa C. MICHELL ALEJANDRA SALAS VAZQUEZ, estudiants de Ia
carreta de Ingenieda Industrial, con numero de control 151050286, concluyo satisfactoriamante en esta
Institucion su proyecto de Residencia Profesional denominado “Aplicacién de disefios experimentales on
el proceso de fabricacién a nivel laboratorio de un polimero de aplicacién textil que contiene
pollacrilonitrilo” duranta el periodo de enaro-junio 2021, cubriendo un total de SO0 horas en un horario de
10.00 2 17:00 horas de lunes & viernes, bajo la supervision de los docentes Alejandro Puga Vargas (asesor
externa) v José Alonso Dena Aguilar (asesor Intarmo). El proyecto fue realizado en el Laboratorio de
Conversion de la Energia del &rea de Posgrado de nuestro plantel

Sin otro particuiar por el momento, aprovecho la ocasion para enviarle un cordlal saluco,

ATENTAMENTE
Fxoieneia en [ auoocdn jecnoiogicos
Thwescr Svrgaw FaA"

@ EDUCACION | g=rm
INSTPURD TEONCALOGED DE PASELLON DE ANTERCA

EDGAR ZACARIAS MORENO SUBTHRECCON ACADEMICA
SUBDIRECTOR ACADEMICO

cep, Archive

EZMfjada
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