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RESUMEN

El proceso de extrusion esta siendo cada vez mas utilizado en la industria, gracias a su
versatilidad en la creacion de nuevos productos y a su eficiencia, tanto productiva como
energética. Este hecho ha generado la necesidad de un mayor conocimiento de los
fenémenos fisicos y quimicos de la materia prima involucrada en esta técnica, que
afectaran a las caracteristicas de calidad finales del producto. En organizaciones
dedicadas a la investigacion y desarrollo de productos extrusionados, el entendimiento
de este proceso es vital para facilitar la entrega de nuevas y Optimas soluciones
aplicables en las empresas del sector destinado. El presente trabajo de tesis da a
conocer la forma en la cual el proceso de extrusién doble husillo co-rotante es el
proceso idéneo por encima de la extrusion mono husillo, gracias a su notable capacidad
de mezcla mediante la interpenetracion de los husillos y a la amplia diversidad de
disefios modulares (tales como: tornillos de rosca inversa, bloques de amasado,
engranajes de mezcla, etc...) que permiten que el grado de cizallamiento/mezcla sea
precisamente ajustado. Por el contrario, la capacidad de mezcla de las extrusoras de un
husillo que es muy limitada y que va mas all4 de las aplicaciones tipicas dentro del
sector industrial del plastico, mediante el establecimiento de los parametros de proceso
para la obtencién de granulados en la transformacién de materiales poliméricos que
cumplen con funciones de polimeros aglutinantes, polimeros plastificantes en presencia

de un principio activo farmacéutico.

El proceso desarrollado para la elaboracion de la metodologia se divide en varias
etapas: caracterizacion de materias primas, un disefio de mezclas para definir la
proporcion en pesos de los diferentes constituyentes, la eleccion y establecimiento de
las condiciones Optimas de proceso y una caracterizacion morfologica de los
granulados obtenidos bajo este principio mediante Microscopia Electrénica de Barrido
(MEB) .

Xl



Aunado a lo anterior fueron caracterizadas térmicamente las materias primas con la
finalidad de determinar las temperaturas y propiedades térmicas adecuadas de

procesamiento bajo un analisis por Calorimetria Diferencial de Barrido (DCS).

Se establecio asi mismo un disefio experimental de mezclas que fueron obtenidas por
un programa denominado Design Expert® 7.0 siguiendo un disefio tipo “User-Defined”.
Con la finalidad de dar lugar a la formacion de muestras de sistemas polimero-principio
activo, (polimero aglutinante y polimero plastificante), mismos que fueron
acondicionados a diferentes porcentajes en peso, donde posteriormente se
establecieron los parametros del proceso Optimos y adecuados de transformacion para

las mezclas y asi dar lugar a la obtencion de granulados.
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IDENTIFICACION Y PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

El proceso de extrusion doble husillo co-rotante es un método de transformacion
complejo que favorece el procesamiento termo-mecanico de materias primas, debido al
rendimiento, a la velocidad independiente de los husillos, y a la capacidad de llevar a
cabo multiples funciones de procesamiento en serie tales como: fusion, mezcla,

desgasificacion, enfriamiento, etc. en una sola extrusora.

Por lo tanto la presente tesis se centra en definir y evaluar las mezclas propuestas asi
como las condiciones de extrusién Optimas para la transformacion de las mismas,

planteandose la interrogante siguiente:

¢, Cuadles seran las condiciones de proceso y porcentajes 6ptimos en la trasformacion de
un compuesto a base de un polimero aglutinante, polimero plastificante y un principio
activo empleando el método de extrusion doble husillo co-rotante, con el cual se

obtengan mezclas homogéneas sin presencia de degradacion y de buena apariencia?

El problema planteado en el presente trabajo radica en lograr la obtencién de materiales
granulados a través de un disefio experimental de mezclas y mediante el control de las
condiciones del proceso de extrusion, tales como el perfil de temperaturas, una

configuracion modular y la velocidad de giro de husillos.

Bajo estas premisas se busca también generar informacion adicional acerca de las
ventajas de trabajar bajo condiciones especificas en un proceso de extrusiéon doble
husillo co-rotante y mayor consistencia en lo que respecta a la conversion de materiales

y a la calidad de los productos obtenidos.
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JUSTIFICACION

El proceso de extrusion se caracteriza principalmente por su amplia gama de
aplicaciones y ha tenido gran relevancia en el sector de transformacion de plasticos, sin
embargo, el proceso doble husillo co-rotante dada su capacidad de aplicacion es capaz
de mejorar en gran medida el rendimiento de mezcla al procesar diferentes tipos de
materiales sin importar la composicion de los mismos y al ser un proceso continuo

ofrece ademas la funcién de auto-limpieza que disminuye su cantidad de scrap.

En general, es posible establecer que el futuro del proceso de extrusion doble husillo y
en particular co-rotante lo haran ser un método de manufactura y transformacién muy
valioso que asegurard una elevada capacidad de mezcla y homogeneizacion de
ingredientes farmacéuticos, polimeros y otros aditivos que se desempefian como
portadores, plastificantes, aglutinantes y estabilizadores, disminuyendo la posibilidad de
degradacion por residencia con respecto al proceso mono husillo.

Con el desarrollo de este trabajo de tesis se pretende obtener las mejores mezclas
transformadas bajo ciertas condiciones de procesamiento, con excelentes atributos
fisicos a través de su transformacion en una extrusora doble husillo co-rotante. Estos no
deberan presentar degradacion térmica o problemas de procesamiento mediante la
modificacion de las condiciones durante la extrusién, y con ello se espera obtener un
impacto significativo en el rendimiento de los productos. Lo que sugiere y promete ser
una via eficiente para la transformacion de polimeros, asi como demostrar el uso eficaz
de esta maquina. El éxito de esta propuesta representara un avance tecnolégico en
nuestro pais. Es por ello que se propone el uso una de una extrusora doble-husillo
como la opcién ideal para la transformacién de mezclas en un proceso bajo condiciones
de operacion especificas lo que permitird simplificar considerablemente el tiempo y los

costos asociados al desarrollo de métodos de extrusion tradicionales.
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HIPOTESIS

Las condiciones de extrusidn establecidas para el procesamiento de las mezclas
desarrolladas y conformadas por polimeros empleados como aglutinantes vy
plastificantes en presencia de un principio activo, en una extrusora doble-husillo co-
rotante satisfacen las propiedades con las cuales se obtiene un compuesto homogéneo

de buena apariencia sin degradacion térmica.
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OBJETIVOS

Objetivo General

Implementar una metodologia de transformacion experimental mediante una extrusora
doble husillo co-rotante, que permita establecer la relacion entre la composicion,
especificaciones propias de la extrusora, las condiciones de proceso y la evaluacién de
los materiales obtenidos. El establecimiento de esta relacion es fundamental para
determinar que este proceso no solo tiene la a la capacidad de transformar una mayor
gama de materia prima sino ademas de gestionar la calidad de los productos de

manera mas consistente.

Objetivos Especificos

1. Aplicar una tecnologia propia de la industria de los plasticos mediante la
determinaciéon de las caracteristicas y especificaciones idéneas que permita el
procesamiento de este tipo de materiales utilizando una extrusora doble husillo
co-rotante.

2. Emplear un disefio experimental para establecer los porcentajes 6ptimos de una
mezcla integrada por un polimero aglutinante, polimero plastificante y una base
de principio activo.

3. Determinar las condiciones 6ptimas de proceso de los materiales tales como: el
perfil de temperaturas, una configuracion modular de husillo y la velocidad de
giro de los husillos.

4. Evaluar el proceso de extrusion doble husillo co-rotante aplicado, mediante la
caracterizacion de los materiales obtenidos a través de la distribucién de tamafio
de particula (DTP) y una caracterizacion morfolégica por microscopia electronica
de barrido (MEB).
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INTRODUCCION

El proceso de extrusién nace en la industria de los polimeros sintéticos, generando una
gran cantidad de investigaciones e informacion, provocando con el paso de los afios
que se fueran descubriendo mas posibilidades de aplicacion de esta tecnologia en los
procesos de fabricacion, siendo inevitable finalmente la transferencia tecnolégica hacia
el procesamiento de nuevos materiales de aplicacion para el sector plastico, alimenticio

y recientemente farmacéutico.

Dentro de las ventajas que se pueden destacar y que han llevado al proceso de
extrusion a crecer de forma importante dentro de varios sectores industriales en los
ultimos afos, se puede mencionar su versatilidad para la creacion de nuevos productos,
con un amplio rango de materias primas posibles de utilizar en el mismo equipamiento
base. Ademéas de poseer variantes en su proceso desde una transformacion tipica
mono husillo, doble husillo o multiple husillo y asi mismo generar una alta productividad,
bajos costos de operacion, poseer una eficiencia energética alta y la casi nula
produccion de efluentes contaminantes, lo convierten en un proceso tecnoldgico
atractivo. Sin embargo, a diferencia de la transformacién y procesamiento de polimeros
sintéticos termoplasticos con otros materiales, los fenébmenos presentes dentro de una
maquina extrusora son totalmente diferentes y el definir los cambios que ocurren en las
materias primas para obtener productos finales de calidad es un trabajo que presenta

muchas dificultades.

En el proceso de extrusion doble husillo co-rotante particularmente existen numerosas
variables involucradas, asi como varios fendbmenos complejos que deben considerarse
en forma conjunta y/o separada, ya que estos influyen directamente en la calidad del
producto terminado, como son el perfil de temperatura, la velocidad de giro de los
husillos y la configuracion modular de husillo establecida para la transformacion de los

materiales y velocidad de alimentacion.
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Paralelamente, los atributos fisicos de los materiales extruidos dependen en gran
medida de las variables relacionadas con el equipo y la composicion quimica de la

materia prima.

En este proceso la combinacion de calor y esfuerzo mecanico propician la modificacion
o transformacion de los materiales a procesar, la mayoria basadas en fenbmenos
termodinamicos. Por lo tanto, conocer la influencia de los parametros y variables
manipulables es fundamental para prevenir los posibles resultados que se obtendran en

la practica.
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1. MARCO TEORICO

1.1 INTRODUCCION A LOS POLIMEROS

La palabra polimero deriva del Griego poli = muchos y mero = parte. Una molécula de
polimero consiste en una repeticion de una unidad llamada mondémero, que se puede
vincular o polimerizar bajo ciertas condiciones para formar una o varias moléculas

unidas por enlaces covalentes (M. & S.K. , 2006).

1.1.1 Clasificacion de polimeros

Los polimeros pueden clasificarse de varias maneras diferentes. Una clasificacion tipica
se basa en el origen del polimero, es decir, natural y sintético y otras clasificaciones se
basan en la estructura del polimero, mecanismo de polimerizacibn y comportamiento
térmico de acuerdo a la industria de la transformacién de polimeros, en la tabla
siguiente (Tabla 1. 1) se muestran las principales categorias de polimeros junto con un

ejemplo tipico perteneciente a él y se describen posteriormente.

Tabla 1. 1 Clasificacién de polimeros!!

Clasificacién Tipo de Polimero

1. Origen Natural y sintético
2. Comportamiento térmico | Termoplastico, termoestable
3. Método de obtencion: | Adicion, condensacion
Polimerizacién

4. Estructura Molecular Lineal, ramificado, reticulado

5. Tacticidad Isotactico, sindiotactico, atactico
6. Cristalinidad No-cristalino (amorfo) y cristalino
7. Consumo Commodities y de ingenieria
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e Polimeros por su origen

Los polimeros pueden ser de origen natural o sintético, donde los polimeros naturales
son producidos por si mismos en un ambiente natural, al contrario de los polimeros
sintéticos que son producidos principalmente a partir de derivados del petréleo
(hidrocarburos), bajo un proceso de obtencidbn de compuestos organicos llamado

refinacion (Allinger, 1983).

La conversién de petroleo crudo en productos petroguimicos y combustibles se muestra
en la figura siguiente (Figura 1.1), donde menos del 10% del petrdleo que es de
refinacion se convierte en una variedad de compuestos organicos, incluyendo
disolventes, colorantes, fertilizantes, medicamentos, aditivos para alimentos y en

monomeros, materiales de partida para la obtencion de polimeros (Teegarden , 2004).

Petréleo
(Petréleo crudo)

Combustibles Petroquimicos
(<90%) (<10%)

Otros com puestos}

Solventes

organicos

Mondémeros
(<5%)

Polimeros

Figura 1. 1 Conversion del petrleo @

En la siguiente tabla (Tabla 1. 2), se muestran algunos ejemplos tipicos de polimeros

naturales y sintéticos.

g Rodriguez M. Julian (autor), “Procesos industriales para materiales metalicos”, Editorial Vision Libros, 2006
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Tabla 1. 2 Polimeros naturales y sintéticos!®!

Polimeros naturales

Polimeros sintéticos

Tipo

Polisacaridos

Proteinas

Polinucleétidos

Poli(isoprenos)

Ligninas

Ejemplos
Celulosa (madera, algodén, lino,

cafiamo).

Amilosas, amilopectinas (almidones).

Gelatina, enzimas, colageno, elastina,

seda.

ADN, RDN

Caucho natural.

Aglutinante de fibras de celulosa

Tipo

Plasticos

Fibras

Films

Elastbmeros

Adhesivos

e Polimeros por su comportamiento térmico

Ejemplos
Poliestireno (PS).
Polimetilmetacrilato (PMMA)

Policloruro de vinilo (PVC)

Poliamidas: Nylon (6 y 66)

Poliésteres: Polietiléntereftalato

(PET)
Polietileno (PE)

Polibutadieno (PB)

Poliisopreno

Alcohol de polivinilo (PVA)
Resinas Epoxi

Policianoacrilatos

En la industria de la transformacion de los polimeros, pueden ser clasificados como:

termoplasticos (TP) y termoestables (TS) (O., 2001), llamados comunmente plasticos

y/o resinas sintéticas, donde el término plastico se utiliza a menudo para describir

libremente a todos los polimeros (P Y. E., 1994).

e Un termoplastico es un polimero que se reblandece y suaviza para fluir, sin embargo

al aplicar el enfriamiento este se endurece y conserva la forma que fue deformada

impuesta a una temperatura elevada. Este ciclo de calentamiento y enfriamiento

puede repetirse varias veces si el polimero es trabajado correctamente (R, 2013).

@ bavid M. Teegarden (autor), “Polymer Chemistry: Introduction to an Indispensable Science”, NSTA Press, 2004.
&l David M. Teegarden (autor), “Polymer Chemistry: Introduction to an Indispensable Science”, NSTA Press, 2004.
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Los termoplésticos se clasifican en semicristalinos y amorfos, que se describen a

continuacion:

e Termoplasticos semicristalinos: consisten en materiales que se caracterizan
por enlazarse ordenadamente, es decir, las cadenas poliméricas pueden
unirse por segmentos a través de fuerzas de Van der Waals, con ello se logra
un empaquetamiento, llamado cristalizacion; sin embargo, no se da en la
totalidad del producto por efecto del angulo existente entre el enlace
carbono-carbono (C=C), de ahi se deriva el nombre de semicristalino, por
ejemplo: el polietileno (PE), polibutileno (PB), polipropileno (PP) (Callister ,
1996).

e Termoplasticos amorfos: es todo lo contrario a los semicristalinos, las
cadenas no mantienen ningun orden aparente durante su enfriamiento,
muchas veces debido a la presencia de grupos de metilo insertados a lo largo
de la cadena, lo que impide que las fuerzas de Van der Waals actuen,

algunos ejemplos son: el poliestireno (PS), polimetilmetacrilato (PMMA).

Continuando con la clasificacion los polimeros también pueden ser catalogados como:

e Plasticos termoestables que son polimeros que puede moldearse con la aplicacion
de calor y presion, sin embargo el efecto del nimero de ciclos (calentamiento y
enfriamiento) es muy limitada algunos ejemplos son: la baquelita (resinas fendlicas),

melamina (formaldehido) y el poliéster.

El caracter termoplastico o termoestable de un polimero depende de si se puede
alcanzar un estado de fluidez debido al calentamiento y el entrecruzamiento de las
cadenas entre otros factores (P, S, V, J, & J, 2002).
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e Polimeros por su método de obtencién o tipo de polimerizacién

La polimerizacién es una reaccién quimica por la cual los monémeros (compuestos de
bajo peso molecular), forman enlaces quimicos entre si para dar lugar a una molécula
de gran peso molecular (macromolécula), ya sea ésta de cadena lineal o de estructura
tridimensional, denominada polimero. La polimerizacion puede proceder por

polimerizacién por adicién y polimerizaciéon por condensacion (Bralla, 2007).

En la polimerizacion por adicion, una reaccion en cadena afiade nuevas unidades de
monomero a la molécula de polimero en crecimiento de una en una, a través de la
apertura de enlaces dobles o triples en el mondémero. Algunos de los plasticos hechos
por polimerizacion por adicién (Figura 1. 2) incluyen al polietileno, cloruro de polivinilo

(PVC), acrilicos, poliestireno, y polioximetileno (acetal).

S

o

o
T—O—T
) S VL

4/’,
\

Figura 1. 2 Polimero de adicion: Poliestireno

El otro método es la polimerizacién por condensacion en el que la reaccion entre
unidades de monomero da lugar a un creciente grupo de polimero y al final se libera
una pequefia molécula, a menudo agua, los poliésteres y poliamidas se encuentran

entre los plasticos hechos por este proceso (W. McKeen, 2008).

(41131 Saldivar G. Enrique, Vivaldo. Ediuardo (autores), “Handbook of Polymer Synthesis, Characterization, and Processing”, John
Wiley & Sons, 2013.
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NHO-R-OH +nHO,C-R;CO,H ———— H-{O-ROCOR;CO }-OH + (2n - 1)H,0

Figura 1. 3 Polimero de condensacion: Poliéster con grupos R1y R2 alifaticos o aromaticos !

e Polimeros por su estructura molecular

Durante el proceso de polimerizacion la obtencion de macromoléculas de una
estructura de tipo cadena, es llamada como un polimero lineal. Esta es la estructura
caracteristica de un polimero termoplastico. Otras estructuras son posibles, como se
representa en la Figura 1. 4(a). Con la posibilidad de formacion de ramas laterales para
dar lugar a la conformacién de una cadena de polimero tipo ramificado como se
muestra en la Figura 1. 4 (b). Para ciertos polimeros, la union primaria se produce entre
las ramificaciones y otras moléculas en determinados puntos de unién para formar

polimeros reticulados como se muestra en la Figura 1. 4 (c) y (d) (P. Groover, 2010).

Figura 1. 4 Estructuras de moléculas en polimeros

(a) lineales, caracteristicos de un termoplastico; (b) ramificado; (c) ligeramente reticulado como en un

elastémero; y (d) fuertemente reticulado o estructura de red como en un termoestable Y

(6] P. Groover Mikell (editor), Fundamentals of Modern Manufacturing Materials, Processes, and Systems, Wiley, 2010
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La reticulacion se produce porque una cierta proporcion de los mondémeros utilizados
para formar el polimero son capaces de unir a otros monomeros adyacentes en mas de
dos lados; cuando el polimero es altamente reticulado se puede referenciar como una
estructura de red, dando lugar a la formacién de una macromolécula gigante.

Estos materiales tienen propiedades mecanicas y térmicas especificas ademés de ser
altamente rigidos. Los polimeros epoxi y los fenol-formaldehido pertenecen a este

grupo (Barroso Herrero, Gil Bercero, & Camacho Lopez, 2010).

e Polimeros por su tacticidad

Cuando los polimeros tienen grupos laterales unidos a su cadena principal, la
geometria de la distribucién de estos grupos se convierte en un factor importante en la
determinacion de las propiedades fisicas y quimicas. Como se ilustra en la figura
siguiente (Figura 1. 5) hay tres tipos predominantes de tacticidad que se refieren

comunmente a: isotactico, sindiotactico y atactico (A. Morris, 2011).

H C HC HC H C H C
[ S
—C—C—C—C—C—C—C—C—C—C—
N I I N A I O I
H H H H H H H H H H
(a)

H C HHHCHH H C
R O O O A
—C—C—C—C—C—C—C—C—C—C—
N I R R E I I
H H HaH H C H H
(b)

T T TTTrTn
BEEEREEEEES
H H H ¢ H H H H H

Figura 1. 5 Tipos de arreglo en mondmeros asimétricos.

(a) isotactico, (b) sindiotactico y (c) atactico

] Donald R. Askeland (autor), Essentials of materials science and engineering, 3era. Edicion, Cengage Learning, 2013.
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Cuando un polimero se forma a partir de unidades de repeticion asimétrica, la
estructura y propiedades son determinadas por la localizacién de los atomos o grupos

de atomos asimétricos. Esta condicion se llama tacticidad o estereocisomerismo.

En la disposicion sindiotactico, los atomos o grupos de &tomos ocupan posiciones
alternativamente en lados opuestos de la cadena lineal. Los atomos estan todos en el
mismo lado de la cadena en los polimeros isotacticos, mientras que la disposicion de
los atomos es al azar en los polimeros atacticos (Rodriguez, Cohen, K. Ober,, & Archer,
2014).

La estructura atactica, tiende a dar malas propiedades como: baja densidad, baja

resistencia-rigidez y la poca resistencia al calor o ataque quimico.

Los polimeros atécticos son mas propensos a tener una estructura amorfa con una
temperatura vitrea relativamente alta. Un ejemplo de la importancia de la tacticidad se
produce en el polipropileno. El polipropileno atactico es un polimero similar a la cera, es
amorfo con deficientes propiedades mecanicas, mientras que el polipropileno isotactico
puede cristalizar y es uno de los polimeros comerciales mas ampliamente utilizados (R.
Askeland & J. Wright, 2013).

e Polimeros por su cristalinidad

Ademas del tamafio de las moléculas y su distribucién, las formas o estructuras de las
moléculas individuales de polimero también juegan un papel importante en la
determinacion de las propiedades y procesabilidad de los plasticos. Como se describid
anteriormente existen aquellos que se forman mediante la alineacion de largas cadenas
de moléculas y otros con ramificaciones o conexiones laterales para formar estructuras

complejas.
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La cristalinidad indica el estado de orden de un polimero. Por otro lado el grado de
cristalinidad de un polimero, se define por el porcentaje de dominio cristalino presente
en una muestra particular. Esto depende de la naturaleza del polimero y de las

condiciones de procesamiento utilizadas para producir una muestra o producto dado.

El grado de cristalinidad de los polimeros varia de aproximadamente 10% (polimeros de
baja cristalinidad) a aproximadamente 60 a 70% para los polimeros con un alto grado
de cristalinidad (Mascia, 2012).

La morfologia influye en las propiedades del mismo polimero, tales como las

mecanicas, térmicas, quimicas y eléctricas. La tabla siguiente (Tabla 1. 3) compara el

rendimiento basico de los plasticos cristalinos y amorfos (Rosato D. , 2013).

Tabla 1. 3 Caracteristicas distintivas de los polimeros!®!

Cristalino Amorfo
Punto de fusion Amplio rango de reblandecimiento
Por lo general es opaco Por lo general son transparentes
Alta contraccion Baja contraccion
Resistente a los solventes Sensible a los solventes
Resistente a la fatiga/desgaste Débil ante la fatiga/desgaste

Debido a su geometria o morfologia, las moléculas poliméricas pueden venir mas
unidas que otras, identificandose como cristalinas y otras como amorfas. Debido a que
no se producen comercialmente polimeros 100% cristalinos se identifican técnicamente
como cristalinos o semicristalinos. Por otro lado los amorfos que tienen sus moléculas

en todas las direcciones diferentes, son normalmente transparentes.

(8] R. Donald (autor), “Designing with Plastics and Composites; A Handbook”, Springer Science & Business Media, E.E.U.U., 2013.
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e Polimeros por su consumo

Actualmente los polimeros se han separado principalmente en dos grupo los cuales se

denominan: commodities y de ingenieria.

AN
O N 35 N B 48 /N

[0

Figura 1. 6 codigos de identificacién para polimeros

Las categorias 1 a la 7 son: 1) tereftalato de polietilieno (PETE o PET); 2) polietileno de
alta densidad (HDPE); 3) cloruro de polivinilo (PVC o vinilo); 4) polietileno de baja
densidad (LDPE); 5) polipropileno (PP); 6) poliestireno (PS); y 7) otros, incluyendo

materiales elaborados con méas de una de los polimeros de las categorias 1 a la 6.

Los polimeros del 1 al 6 son los denominados commodities que se caracterizan por ser
econdémicos y de mayor consumo. Mientras que en la categoria 7 se encuentran
plasticos especiales o de ingenieria como por ejemplo el policarbonato (PC), poliamidas
como lo es el nylon (PA 6), el estireno acrilonitrilo designado como SAN (por sus siglas
en inglés, Styrene Acrylonitrile) y el acrilonitrilo butadieno estireno (ABS) que estan
destinados a aplicaciones mas especificas y con un valor afiadido considerable, debido
a sus propiedades ya sean mecanicas, térmicas, opticas, quimicas y fisicas, entre otras,
las cuales satisfacen las necesidades del consumidor. Ademés de presentar
caracteristicas y propiedades diferentes a los commodities y a pesar que el volumen de
consumo es menor, estan dirigidos a aplicaciones especiales por lo que deben
presentar buenas propiedades térmicas, mecanicas, opticas y estéticas, entre otras
(Garcia Fonseca, 2014).

] Cadigos de los plasticos, “Tecnologia de los Plasticos”, Blog en linea: http://tecnologiadelosplasticos.blogspot.mx, Marzo 2016.
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1.1.2 Propiedades generales de los polimeros

Los polimeros son compuestos de alto peso molecular conformados de unidades
monomericas repetitivas. Debido a esto poseen propiedades quimicas y fisicas Unicas.

Las propiedades generales de los polimeros que se revisaran son:

e Peso molecular

Los polimeros sintéticos y la mayoria de los naturales estan formados por una mezcla
de moléculas que han alcanzado diferente grado de polimerizacion y por tanto, diferente

peso molecular.

El peso molecular de los polimeros es una propiedad de fundamental para su aplicacién
y utilidad donde las propiedades mecanicas, asociadas a los materiales poliméricos,
son consecuencia del mismo (B, 2007). El peso molecular del polimero dependera de la
longitud de las cadenas de las macromoléculas formadas en la polimerizacion (S,
1962).

En la Figura 1. 7 se muestra una curva tipica de distribucion de pesos moleculares.

Fraccion en peso, Wi

Peso molecular, Mi

Figura 1. 7 Distribucion de pesos moleculares en un poll’mero[lo]

(0] M. Beltran y A. Marcilla (autores), “Tecnologia de polimeros”, Universidad de Alicante, Esparia, 2012.
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Los valores medios mas importantes utilizados para representar el peso molecular de
un polimero son el promedio en numero, M, (media aritmética) y el promedio en peso

My (media cuadratica) definidos como:

v - %N;M;
" XN,

n;M?

M, = ——

ZniMl-

Donde N; representa el nimero de moles de la especies i de peso molecular M;.

e Temperatura de transicion vitrea

En términos generales la temperatura de transicion vitrea (Tg) de un plastico es la
temperatura en donde las cadenas del polimero recuperan su movilidad torsional. Esta
temperatura representa la transicion a la que los materiales poliméricos se transforman

de un estado vitreo y rigido a un estado gomoso y flexible.

Las condiciones de extrusibn para un polimero termoplastico son altamente
dependientes de la temperatura de transicion vitrea. Un polimero amorfo para extrusion
en fundido se lleva a cabo a aproximadamente a 50°C por encima de la Tg. En este
rango de temperatura, el polimero es blando y flexible suficiente para ser extruido y

transformado en una forma deseable (Lampman, 2003).

El peso molecular promedio y la temperatura de transicion vitrea de un polimero amorfo

puede calcularse a partir de la siguiente ecuacion:

T, = T,(0) — K/M,
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Cuando Tg es la temperatura de transicién vitrea en el peso molecular infinito y K es la
constante del polimero. La temperatura de transicion vitrea es dependiente del peso
molecular del polimero. Para los polimeros con la misma composicidon quimica, la Tg

aumenta con la longitud de la cadena hasta alcanzar una meseta.

Debido a que la transicion vitrea a estado gomoso no es una transicion termodinamica,
sino mas bien una manifestacion de la viscoelasticidad, el valor exacto de la Tg
depende del método utilizado para medirla y la velocidad a la que se cambia la

temperatura durante la medicion (A D. , 1989).

e Temperatura de fusién

La temperatura de fusion (Tm), es la temperatura a la cual un polimero pasa de un
estado sélido a un estado liquido, este estado también es llamado fundido. Es una
caracteristica especial que solo es apreciable en polimeros cristalinos. El punto de
fusion se determina como la temperatura de transicion de un polimero del estado

cristalino al estado de flujo viscoso (A A. , 2003).

Similar a la temperatura de transicion vitrea, el punto de fusion de un polimero crece
con el aumento en el peso molecular del propio polimero y la temperatura de extrusion
de un polimero semicristalino estd determinada por su punto de fusién y es de
aproximadamente 40°C por encima del punto de fusién del polimero y con ello se dar
lugar a la presencia de estructuras cristalinas que se presentan a menudo para los

polimeros con estructuras regulares y lineales (Ralph G, 1952).
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1.2 PROCESO DE EXTRUSION.

La extrusion es uno de los métodos de procesamiento de polimeros mas importantes y

utilizado para mejorar propiedades de una mezcla de materiales poliméricos.

1.2.1 Generalidades del proceso de extrusién

Ademas de los polimeros existen otros materiales que pueden ser procesados por
extrusion tales como: metales, arcillas, cerdmicas, productos alimenticios Yy
recientemente productos farmacéuticos (Bouvier & H. Campanella, 2014.). Para que un
material sea procesado por la tecnologia de extrusion, debe ser capaz de deformarse
facilmente dentro de la extrusora y solidificar facilmente después de ser expulsado (F,
1999).

e Historia del proceso de extrusion.

Este proceso fue patentado en 1797, por el mecénico e inventor britanico Joseph
Braham quien construyé una prensa de pistdbn de accionamiento manual para la
fabricacion de tuberias de plomo donde el material fue forzado a salir a través de una

boquilla adecuada para formar una varilla (Cuadros Villegas , 2011).

La primera extrusora de tornillo fue patentada por Mathew Gray en 1879 con el
propésito de recubrir alambre. Mas tarde en 1882 Willoughby Smith de Inglaterra
introdujo un nuevo tipo de extrusion basado en la patente de Gray, pero utilizando una
bomba de engranes (D. V, 2013). Sin embargo, La primera maquina para la extrusion
de material termoplastico fue construida alrededor de 1935 por Paul Troester en
Alemania, donde las extrusoras eran utilizadas principalmente para la extrusion de

caucho. Alrededor de este tiempo, surge el principio basico para las extrusoras de
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doble husillo que fue concebido en Italia por Roberto Colombo, que se encontraba
trabajando con Carlo Pasquetti en la mezcla de acetato de celulosa. Colombo desarrollo
una extrusora doble tornillo de accion co-rotante. Por otro lado en los Estados Unidos
en la década de 1960 A. G. De Wolfe crea una extrusora de tornillo para el
procesamiento de polimeros (Tim A. & Menges, 2012). La expansion de los materiales
poliméricos y sus experiencias en el disefio de maquinas para procesarlos, estimularon

la creacién de maquinas con aplicacion industrial (Rauwendaal, 2014).

De tal manera que las tendencias actuales van enfocadas al desarrollo de nuevas
aplicaciones para mejorar las propiedades de los productos y la investigacion de las
mezclas entre formulaciones y/o aleaciones de polimeros con otros materiales con el fin

de combinar las propiedades de los ya existentes y ser mejoradas.

e Proceso de extrusion.

El proceso de extrusidon es utilizado ampliamente en la industria de los plasticos para la
produccién continua de piezas con materiales termoplasticos y algunos termoestables
(P. Cheremisinoff, & N. Cheremisinoff, 1996). En la siguiente figura (Figura 1. 8) se

muestra una maquina compuesta de un cilindro y un husillo que gira dentro del mismo.

Dado

Zona de Zona de Zona de
Alimentacion Transicion Dosificacion

Figura 1. 8 Esquema de una extrusora de husillo ™

1, Tolva de alimentacion; 2, Barril; 3, Tornillo o Husillo; 4, Termopares; 5, plato rompedor y malla.
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El objetivo de una extrusora puesta en marcha y en funcionamiento es asegurar que la
presion, la velocidad de salida, un tiempo de residencia adecuado y que la temperatura

de fusion sean estables durante la etapa del procesamiento (K. , 2013).

El periodo de tiempo bajo el que estd sometido el material fundido se ve influenciado
por factores tales como la velocidad del tornillo de extrusion, la configuracion y tipo de
materiales que son procesados. De esta manera es considerable conocer los
fendmenos fisicos y termodinamicos desarrollados dentro de la maquina extrusora que

son llevados a cabo durante la etapa de procesamiento (da Cunha, Lopes, 1999).

Un equipo de extrusidn consta tipicamente de tres zonas: una zona de alimentacion,
una zona de transicién o de compresion y una zona de dosificacién o transporte véase
la siguiente figura (Figura 1. 9) que generalmente se identifican como zonas funcionales

dentro de una maquina extrusora.

Zona de —»
Alimentacion

AP

by

<—— Zonade — Zona de —>
Compresion Dosificacion

I

/)

[12]

Figura 1. 9 Zonas de procesamiento de extrusoras

La zona de alimentacion compacta materiales plasticos de manera que se mueven
hacia adelante. A medida que se reduce la profundidad del canal del husillo en la zona
de transicion, una combinacion de calentamiento por cizallamiento y conduccién térmica
comienza a fundir los materiales. La fraccién de los materiales plasticos sin fundir se
reduce hasta que finalmente en la zona de dosificacién se ha creado una masa fundida
homogénea. La rotacion continua del husillo bombea la masa fundida de plastico a

través de un dado para formar la forma deseada.

(L] ASM International, Steve Lampman (autor), “Characterization and Failure Analysis of Plastics” ASM International, 2003.
(12] M N Riaz, G J Rokey (autores), “Extrusion Problems Solved: Food, Pet Food and Feed”, Elsevier, 2011.
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1.2.2 Tipos de extrusoras.

En el mercado existe una amplia gama de extrusoras de diferentes tamafios, capacidad
de producciones pequefias y grandes, que son determinadas por la relacion longitud-
diametro (L/D) (Janssen, 2004). Ademas existe una variedad en disefios de tornillos
para lograr objetivos especiales, como se ilustra en la figura siguiente (Figura 1. 10) se

muestra una clasificacion importante entre extrusoras.

Extrusoras

et
Extrusora . E _
doble-husille maltiples-husillos

Barril con
ranuras

Cafn liso

estdtico

Eje central
rotatorio

Eje central ]

Figura 1. 10 Clasificacion de extrusoras segun el nimero de ejes

Fuente: Elaboracion propia.

e Extrusoras mono-husillo.

Extrusoras mono-husillo, (del acronimo inglés SSEs, Single-Screw Extruders) se
caracterizan por ser bombas continuas de alta presion para el procesamiento de

materiales viscosos que pueden generar altas presiones mientras ocurre la fusiéon y
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mezcla de materiales. El parametro fundamental en el proceso es la interaccion entre

rotacion del tornillo y la pared del barril (Repka & A, 2007).

® Extrusoras doble-husillo

Extrusoras doble husillo, (del acrénimo inglés TSEs, Twin-Screw Extruders), son
equipos que poseen dos ejes de mezclado que proporcionan un empuje mayor que las
mono husillo, aceleraciones de material mayores, esfuerzos cortantes relativamente

altos y mezclado intensivo.

Para algunos materiales este proceso es demasiado agresivo y resulta un tanto
inadecuado por lo que esta particularmente enfocado para aquellos materiales que
requieran de una mezcla homogénea evitando la degradacion debido a las condiciones
tan agresivas del proceso de este modo es preferente la aplicacién de una extrusora
doble husillo con longitudes cortas, dando un menor tiempo de residencia para evitar la
degradacion (Djuric, 2008).

En la siguiente figura (Figura 1. 11) se presenta un esquema de doble husillo en

extrusion.

Venteo

4l ,-‘u fhl\\
TR IHUEIJ

Alimentador
volumaétrico

Motor

Doble-husillo

(G IGRG)
0oog

Panel de control

Figura 1. 11 Representacion esquematica de una extrusora doble-husillo ™

(23] M. Subramanian (autor), “Basics of Polymers: Fabrication and Processing Technology”, Momentum Press, 2015
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Una extrusora doble-husillo incluye, por definicion, dos tornillos paralelos, que giran

dentro de un barril con una seccion transversal en forma de ocho (8). A diferencia de

una extrusora mono-husillo.

Por otro lado es considerable conocer las posibles combinaciones presentes en

extrusoras doble-husillo (empalmadas y no empalmadas) como se describe en la tabla

posterior (Tabla 1. 4) donde la configuracion elegida depende de las diferencias en el

disefio, principio de funcionamiento y ambito de aplicacion (G. Lafleur & Vergnes,

2014).

Tabla 1. 4 Configuracién geométrica de la extrusora de doble husillo™*!

Extrusoras
engranadas o

empalmadas

Extrusoras no
engranadas o
no

empalmadas

Extrusoras

co-rotantes.

Extrusoras de baja velocidad para la
extrusion de perfiles.
Extrusoras de alta velocidad para la

composicion de mezclas

Extrusoras
contra-

rotantes.

Extrusoras

co-rotantes.

Extrusoras
contra-
rotantes.
Extrusoras

co-axiales.

(4] C. Rauwendaal (autor), “Polymer Extrusion”,

Extrusoras coénicas para la extrusion de
perfiles.
Extrusoras paralelas para la extrusién de
perfiles.
Extrusoras de alta velocidad para

composicion de mezclas.

|La misma longitud de tornillo.
Longitud de tornillo desigual.

No se utilizan en la practica.

Transporte fusion interno.

Plastificacion interior con transporte.

Carl Hanser Verlag GmbH & Company KG, 2014.
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El creciente numero de aplicaciones industriales en la tecnologia de extrusion doble
husillo en las dltimas décadas se estd convirtiendo en una opcidn en operaciones de

granulacion, ya que permite el procesamiento continuo.

En la siguiente figura (Figura 1. 12) se muestran los dos criterios principales utilizados

para la clasificacion de extrusoras de doble husillo.

Co-rotates Contra-rotantes Empolquos No empqlquog

[15]

Figura 1. 12 Esquematica de diferentes extrusoras de doble-husillo

e Configuracion doble husillo

Los husillos de una extrusora de doble-husillo por lo general se construyen de forma
modular, donde se trata de un enfoque para cambiar y variar la configuracion del tornillo
hasta que se alcanza el producto deseado. Los elementos de tornillo se definen

principalmente por su niumero de vuelos (Harold F., R. Wagner, & M. Mount, 2013).

La geometria y el nUmero de los elementos comunes que se utilizan para construir una
configuracion de husillo se muestran en la siguiente tabla (Tabla 1. 5) y que se

requieren en los procesos de extrusion son los siguientes.

2y Osswald, G. Menges (autores), “Material Science of Polymers for Engineers”, Hanser, 2012.
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Tabla 1. 5 Elementos modulares de husillo!*®!

Elementos de transporte con distintas longitudes e

inclinaciones, tienen una geometria de auto-limpieza y

A\ v
.‘§ /’F f;l.

\1 [/
o /aVa\

se utilizan en la alimentacién, el transporte y ventilacion

en secciones a lo largo de la configuracion del husillo.

Elementos amasadores con distintas longitudes, angulos

de desplazamiento e inclinacioén y se crean mediante la

o1 e combinacion de mdltiples elementos de mezcla
\ ] individuales con desplazamiento (30°, 60° o 90°) entre

elementos adyacentes determinando las propiedades de

mezcla

Elementos mezcladores con distintas longitudes.

Elementos de barrera en forma de blisteres y elementos

de contra-alimentacién

e Comparacion entre los diferentes tipos de extrusoras

Las diferencias entre una extrusora mono-husillo y doble-husillo radican en el
mecanismo de transporte y en sus capacidades de mezcla. La posibilidad de generar
flujos con alta velocidad de corte y elongacion permite, en definitiva, obtener altos
niveles de dispersion, muchos mayores a los que se obtienen en las extrusoras de un

solo tornillo.

(6] kraussmaffei Berstorff, “Elementos de husillos”,http://www.kraussmaffeiberstorff.com/es/elementos-de-los-husillos_4.html
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Otra de las ventajas propias de las extrusoras de doble husillo con respecto a las mono
husillo es su elevada capacidad de transporte de sélidos (granulos y polvo), el disefio
de auto-limpieza del tornillo, la elevada flexibilidad de la configuracion de la extrusora
(y consiguientemente del proceso), asi como la estabilidad y la confiabilidad del mismo
(Kai Teck , 2012). Para dar un panorama se presenta en la Tabla 1. 6 una comparacion

entre una extrusora mono-husillo y una doble-husillo.

Tabla 1. 6 Diferencias entre una extrusora mono-husillo y doble-husillo!*”

Extrusora mono-husillo

Extrusora doble-husillo

Utilizada en extrusion de perfil simple y
coextrusion.

El disefio o configuracién de husillo es
limitado.

Presenta un bajo desempefio en la
adicion de aditivos y tiende a causar
problemas.

El mecanismo de fusion es limitado.
Produce buenas mezclas distributivas.
Desgasificacion limitada.

No existe una auto-limpieza por parte
de los husillos.

Relativamente es un proceso barato.
Por lo general se trabajan de 10 a 150
rpm (dependiendo de la capacidad del
motor); el incremento de la velocidad
es posible sin embargo no es muy

empleado.

Utilizada como un proceso de
extrusion reactiva.

El disefio de los husillos es modular
por lo que tienen gran flexibilidad de
trabajo al tener caracteristicas de auto-
limpieza

Alto rendimiento en el desempefio de
trabajo.

Buena alimentacion, puede manejar
granulos, polvo, liquidos.

La fusion de los materiales es
excelente.
Excelentes mezclas homogéneas
(distributivas y dispersivas).

Se puede trabajar con zonas de
desgasificacion.

Los husillos de co-rotacion pueden
funcionar a muy alta velocidad y llegar

hasta 1.400 rpm.

7, Apichatwatana (autor), “Hot Melt Extrusion for the production of controlled drug delivery systems”, Tesis Doctoral inedita,
Universidad Libre de Berlin, 2011.
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Por otro lado las extrusoras multi-husillos (del acronimo inglés MSEs, Multi-screw
Extruders) difieren significativamente de las mono-husillo en el modo de operacion
(Rosato D. , 2012). En una extrusora de un solo husillo, la resina y el giro del husillo,
hace que se genere la friccidn entre los materiales y el barril, empujando el material

hacia delante y como resultado la generacion de calor (Manas & Salil K., 2008).

1.2.3 Partes y elementos de una extrusora

e Tornillos o husillos

El componente principal de una extrusora es el tornillo y como se muestra en la figura
siguiente (Figura 1. 13) cada disefio es especifico para el tipo material que se va a

extruir y existe una gran variedad de modelos como se ilustran a continuacion.

(18]

Figura 1. 13 Tipos de tornillos/husillos

1. Seccién de alimentacion. 12. Fileteado del tornillo.

2. Seccién de compresion. 13. Paso del tornillo.

3. Seccion de dosificacion. 14. Profundidad del canal.

4. Collarin de reten. 15. Superficie del fileteado.

5. Culatin del tornillo. 16. Radio entre vastago y fileteado.

(18] R. Artiaga, J. L. Mier, A. Varela (autores), “Transformacién de materiales polimeros”, Universidad de Corufia.
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6. Vastago o tronco del tornillo. 17. Tornillo de dos fases.

7. Angulo helicoidal. 18. Tornillo de fases mdltiples.
19, 20, 21, 22, 23 y 24. Tornillos con secciones
especiales para mezclado.

8. Anchura del filete en direccion axial.

9. Anchura del filete en perpendicular. 25. Tornillo con desgasificacion.
10. Borde de salida. 26. Salida de gases.
11. Diametro del tornillo. 27 y 28. Torpedo.

La longitud de los tornillos que operan en el extrusor se da normalmente en términos de
proporcién L/D (la longitud del tornillo dividido por el diametro exterior del tornillo). Las
longitudes tipicas de los tornillos estan en el rango de 25-40 L / D. La velocidad del
tornillo es un pardmetro de proceso que puede ser modificado por el usuario y se
controla y registra en rpm. El torque maximo que puede administrarse al polimero
fundido y el volumen de trabajo libre dentro del barril dependen exclusivamente del
disefio del eje asi como de la relacion didmetro interior (D;) a diametro exterior (Do) de
los elementos de doble husillo véase la Figura 1. 14 para las dimensiones de ejemplo

en los tornillos.

Figura 1. 14 Efecto del diametro del eje de la distancia central y la relacién (Do / Di '

e Cilindro

El cilindro de calefaccion alberga en su interior al husillo donde su superficie debe ser

muy rugosa para aumentar las fuerzas de cizalla que soportara el material y permitir asi

(9] Harold F. Giles Jr et al. (autores), “Extrusion: The Definitive Processing Guide and Handbook”, William Andrew, 2007.
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que éste fluya a lo largo de la extrusora. El cilindro por lo general posee sistemas de

transferencia de calor.

El calentamiento se puede realizar mediante resistencias eléctricas circulares
localizadas en toda su longitud y también, aunque es menos usual, mediante radiacion

o0 encamisado con fluidos refrigerantes o calefactores.

e Garganta de alimentacion

El cilindro puede estar construido en dos partes, la primera se sitla debajo de la tolva y
se denomina garganta de alimentacién. Suele estar provista de un sistema de
refrigeracion para mantener la temperatura de esta zona lo suficientemente baja para

que las particulas de granza no se adhieran a las paredes internas de la extrusora.

La garganta de alimentacién estd conectada con la tolva a través de la boquilla de
entrada o de alimentacién. Esta boquilla suele tener una longitud de 1.5 veces el
diametro del cilindro y una anchura de 0.7 veces el mismo como se muestra en la
Figura 1. 15, y suele estar desplazada del eje del tornillo para facilitar la caida del

material a la maquina.

)i

15D

) i
0.7D1 N
> i
Seccion AA

TR [ ——

Vista superior

Figura 1. 15 Garganta de alimentacion [0l
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e Tolva

La tolva es el contenedor que se utiliza para introducir el material en la maquina. La
tolva, garganta de alimentacion y boquilla de entrada deben estar ensambladas

perfectamente y disefiadas de manera que proporcionen un flujo constante de material.

e Plato rompedor y mallas

El ensamble plato o placa rompedora-mallas tiene tres funciones:

1. Evitar el paso de material extrafio, por ejemplo, polimero no fundido, polvos, cuerpos
extrafnos.

2. Crear un frente de presion oponiendo una resistencia al bombeo de la zona anterior,
regularizando asi el flujo del material.

3. Cambiar el flujo de giro del material fundido, es decir transformar el flujo helicoidal

del material en flujo paralelo mas regular (axial).

Se trata de un disco delgado de metal con agujeros que lleva muchos orificios
circulares, como se muestra en la figura siguiente (Figura 1.15), permiten el paso del
material fundido, disminuyendo el movimiento circular del mismo. Con la incorporacion
de tamices se pretende proteger a la boquilla de particulas abrasivas, crear una presion
suficiente que permita una operacion uniforme y evitar la obturacion de la boquilla por

particulas.

Figura 1. 16 Plato rompedor™®!

[20] Beltran Rico, M., Marcilla Gomis, A. (autores), “Tecnologia de polimeros: Procesado y propiedades”, Universidad de Alicante,
Valencia Espafia, 2012.

Reséndiz Mufoz Juan (autor), “Efecto del tamafo de particula en la fabricacion de pellet y pelicula de baja densidad (PEBD)
reciclado, asi como sus propiedades reoldgicas y mecanicas”, Tesis de grado Inedita, Instituto Politécnico Nacional, México, 2007.
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e Cabezal y boquilla

El cabezal es la pieza situada al final del cilindro, que se encuentra sujetando la boquilla

y por lo general manteniendo el plato rompedor. Generalmente va atornillado al cilindro.

Existen diversos cabezales de extrusion, el tipo cambia con cada material a procesar

para obtener un producto de mejor calidad.

Se pueden agrupar los diversos cabezales en dos grupos conjuntos:

e Cabezal de arafia o flujo axial. En este, el material fluye alrededor de un torpedo
o cilindro central, que reparte el material, para que se adhiera a la superficie.
Este cabezal principalmente es usado para el procesamiento de policloruro de

vinilo (PVC).
Cuerpo del
\ cabezal
Barril
N \@4
Husillo de 5 .
extrusion '
Patas de
arafa
Reduccion *1- Estrangulador
del angulo de

acercamiento

Pin central
roscado en
el mandril

Figura 1. 17 Cabezal de arafia o flujo axial*?

[22] Tello Carrera Victor R. (autor), “Disefio de una maquina de soplado automatica para hacer botellas de polietileno de alta
densidad (HDPE), con una capacidad maxima de 1 litro y un ciclo méaximo de 12 segundos”, Universidad de las Américas Puebla,
2005.
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e Cabezal de alimentacion lateral o de flujo radial. EI material entra por un lado
transversalmente a media altura del molde y el flujo de colada entra a grandes
presiones. Este proceso obliga a que el molde posea una geometria cubica o
cilindrica y de formas cilindricas, como son las botellas de polietileno. La
desventaja de este disefio es cuando hay cambio de color de material, debido a
gue este toma mayor tiempo en adquirir el color requerido ( Machuca Sanchez &
Hervas Torres, 2014).

Resina
fun(‘iida
, P
4' / 7
J,
= 4
N
|
// Canal del
. £ %27 mandril
. / % ~Flujo
/ Y .
Adaptador iy Manrirll o
pinola
V//L’ V<
O ~Cabezal
Corazén ~ l

Figura 1. 18 Cabezal de alimentacion lateral o de flujo radial®®

1.2.4 Alimentaciéon de materiales

e Sistemas de dosificacion gravimétricos y volumétricos

Con el fin de introducir el material polimérico en el sistema de mezcla de forma
controlada y precisa se hace uso de dispositivos de dosificacion de granza conocidos

como dosificadores volumétricos o gravimétricos.

(23] Tello Carrera Victor R. (autor), “Disefio de una maquina de soplado automatica para hacer botellas de polietileno de alta
densidad (HDPE), con una capacidad maxima de 1 litro y un ciclo maximo de 12 segundos”, Universidad de las Américas Puebla,
2005.
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El funcionamiento de un dosificador o alimentador de tipo volumétrico se basa en el
suministro de una cantidad dada de material como consecuencia del volumen
desplazado por el sistema de desplazamiento (o alimentacion), que generalmente es un

tornillo transportador.

Los alimentadores gravimétricos emplean transductores que determinan el peso del
material alimentado. Los alimentadores que determinan la pérdida de peso en el
sistema en funcion del tiempo se denominan como “loss-in-weight gravimetric feeders”,
es decir, dosificadores gravimétricos por pérdida de peso. Este equipo se asemeja a un
sistema de tipo volumétrico donde se han introducido sensores de peso para determinar
la cantidad de material alimentado en el sistema de extrusion por unidad de tiempo (H.
Wildi & Maier, 1998).

Otro tipo de alimentadores gravimétricos, conocidos como weigh belt feeders, se
diferencian de los anteriores en la ubicacidén de los sensores de pesaje, los cuales se
encuentran en el sistema de transporte (tornillo, correa, bandeja, etc.) en vez de en la
tolva de almacenamiento. De esta forma, la velocidad del elemento transportador
controla la velocidad de alimentacion (G. Liptdk & Venczel, 2016). En la Figura 1. 19 se

presentan los tres sistemas anteriormente mencionados.

ALIMENTADOR ALIMENTADOR ALIMENTADOR
VOLUMETRICO GRAVIMETRICO WEIGHT-BELT

\‘ BALANZAS
FEEDBACK

INFORMACION ENTRADA
CONTROL AJUSTABLE
REMOTO
VELOCIDAD ( —

1
o

Figura 1. 19 Sistemas de dosificacion®”

[24] Fages Santana, Eduardo (autor), “Investigacion de fibras de polipropileno aditivadas con nanoparticulas de plata para la mejora
de propiedades bioactivas en el sector textil”, Tesis Doctoral Inedita, Universitad Politécnica de Valéncia. 2013.
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1.3 CONDICIONES DE PROCESO

Las propiedades del producto o extruido, se ven influenciadas directamente en funcion
de las variables de proceso, asi mismo es importante sefialar que estas variables no
son totalmente independientes pero si estrechamente relacionadas (Shah, Sandhu,
Soon Choi, Chokshi, & A. Waseem, 2014).

Los valores relevantes y condiciones de proceso resultantes se muestran en la Figura
1. 20. Para una exitosa puesta en marcha de un proceso de extrusion continuo y
estable, es necesario entender las interdependencias de estos pardmetros y valores y

se describen detalladamente mas adelante.

PROPIEDADES DEL
MATERIAL EXTRUIDO

. . Condici de P Parametros de Sistema y de
Parametros de Equipo ondiciones de Proceso Producto
1 | | | |
* Disefio de la extrusora: Doble + Tempertura de extrusién * Consumo de energia mecanica
husillo co-rotante (perfil de temperaturas) especifica (SMEC)
I I ||
*Disefio del husillo: * Velocidad de giro de husillos + Carga de alimentacion
configuracion modular del T especifica (SFL)
husillo * Velocidad de giro de husillos de

alimentacion
|
* Tiempo de residencia

Figura 1. 20 Variables que afectan las propiedades del producto extruido

Fuente: Elaboracion propia.
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1.3.1 Condiciones de proceso y equipo

Estos parametros implican variables asociadas con la maquina extrusora que incluyen:

o Tipo de material a procesar

o Temperatura de extrusion (perfil de temperaturas)

o Velocidad de giro de husillo y velocidad de giro de husillo de alimentador
volumétrico

o Tiempo de residencia

o Torque

o Configuracion modular de husillo

Asi como los pardametros asociados a las materias primas, tales como: el contenido de
humedad, las caracteristicas de las materias primas, el tamafio de particula, y las
variables operacionales como son: la velocidad de husillo, y la velocidad de
alimentacion, los parametros del proceso tienen influencia sobre los parametros del
sistema que estan relacionados principalmente con el proceso y distribucién de material
incluyendo el tiempo de residencia en la extrusora, la entrada de energia mecénica y
térmica durante el proceso, que se puede estimar a través de una variable como lo es la
temperatura del barril o por una combinacion de variables para producir un parametro

tal como la energia mecéanica especifica.

e Tipo de material a procesar

Cualquier material, sustancia susceptible de ser extruida por extrusion, debe cumplir
requisitos basicos necesarios para que el proceso resulte satisfactorio y se garantice

unos niveles adecuados de estabilidad fisica y quimica de los materiales obtenidos.
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Como se ha comentado previamente, el producto a extruir debe fundirse o "ablandarse”
dentro de la extrusora a las temperaturas establecidas.

e Temperatura de extrusién

El principal efecto de la modificacion de la temperatura de extrusion es el ajuste de la
viscosidad (resistencia al fundido) del polimero. De manera general, a mayor
temperatura, menor viscosidad y por ende, menor resistencia del fundido, lo cual puede
crear dificultades para mantener el material estable y libre de defectos (degradacion).
Por otra parte, si se emplea una menor temperatura de extrusion la potencia consumida
por parte del motor serd mayor, debido a que trabajar con una menor temperatura se
traduce en un material més viscoso, el cual requerira mayor potencia para lograr su
avance a través de la extrusora y el riesgo inherente de forzar el husillo y con ello la

posibilidad de romperse.

e Velocidad de giro de husillo y velocidad de giro de husillo de alimentador

volumétrico

La velocidad del tornillo y la velocidad de alimentacion tienen una gran influencia en el
proceso de extrusion. Son esenciales para gestionar el equilibrio entre la transferencia
de masa, donde una velocidad de tornillo constante y una velocidad de alimentacion
asegura una cantidad constante de material en la extrusora y, por tanto, la intensidad y
tiempo de residencia de cizallamiento se mantiene constante. Asimismo el trabajar a
altos caudales permite obtener un incremento de la produccién que es lo deseado en
cualquier proceso productivo comercial. Sin embargo, el incremento del caudal trae

efectos como el aumento del consumo de potencia y presion (C, 2001).
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e Tiempo de residencia

El tiempo de residencia del material en el proceso de extrusion con frecuencia
determina las propiedades del producto. Un montaje experimental o un modelo
matematico se recomienda para evaluar el tiempo de residencia y distribucion del
tiempo en los procesos de extrusion con doble-husillo (Reitz, Podhaisky, Ely, &
ThommesS, 2013).

e Torque

El torque del motor normalmente indica el limite de operacion del sistema de extrusion.
Indica pulsacion (variacién de espesor = “surging”), e indica cambios en la viscosidad
del material. El torque y el poder del motor varian mucho con el tamafio de la maquina;
p.ej., 5 HP (3.5 Kw) para una pequefia hasta 1000 HP (750 Kw) o mas para una muy
grande. La produccion es normalmente entre 2 y 7 Kg/h (5-15 Ib/h) por cada HP usado

(65% de estas cifras por Kw), segun el tipo de polimero extruido (Desconocido, 2015).

Sin  embargo las condiciones de proceso en extrusion también afectan
significativamente el tratamiento termo-mecanico aplicado a las materias primas
durante el proceso, que a su vez se traduce en las propiedades del producto final en la

Tabla 1. 7 de describen cada una de ellas.

Tabla 1. 7 Pardmetros de equipo

Parametro Observaciones

A. Disefio de a) Compacta y transfiere el material de alimentacién en el barril de la
husillo. maquina extrusora.
b) Afecta el rendimiento de la seccidén de alimentacion debido a la friccion

entre el material en la superficie del husillo y el barril.
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Tabla 1.7 Continuacioén

B. Configuracion de | a) Altera el método de produccién con los diferentes elementos de

husillo. husillo: como la velocidad de alimentacion.
C. Velocidad de | a) Debe ser optimizada y estable.
husillo. b) A una alta velocidad la degradacion puede ocurrir debido al

exceso de fusion.

Fuente: Elaboracién propia.

1.3.2 Parametros de sistemay de producto.

Estos parametros implican variables asociadas con el producto y sistema e incluyen:

O

Tiempo de residencia

(@]

Temperatura del producto

Energia mecanica especifica

(@]

Carga de alimentacion especifica

(@)

Los parametros de sistema tales como: el tiempo de residencia, la temperatura del
producto, como se muestran en la figura anterior (Figura 1. 20) a su vez afectan los
parametros de producto que estadn asociados con sus propiedades fisicoquimicas. Por
lo tanto, los parametros del producto son de importancia debido a que estan asociados
con la calidad del producto. Para los plasticos y para otros tipos de productos como los
alimenticios y farmacéuticos, estos pardmetros se asocian principalmente con los
cambios estructurales a las que el material extruido se somete durante el proceso de

extrusion (Douroumis, 2012).
Otros parametros que también forman parte de éste sistema son la energia mecanica
especifica, (del acronimo inglés SMEC, Specific Mechanical Energy), la carga de

alimentacion especifica (del acronimo ingles SFL, Specific Feeding Load), la
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distribucion del tiempo de residencia, (del acrénimo inglés RTD, Residence Time
Distribution), la temperatura, la presion, y la viscosidad del material.

e Consumo de energia mecéanica especifica (SMEC)

SMEC Y SFL se correlacionan significativamente con la velocidad del tornillo y de la
carga de alimentacion especifica. Son considerables para determinar las posibilidades
de pasar de una etapa a nivel laboratorio a una linea de produccién, para ahorrar
tiempo y material de desarrollo como oportunidad de previsibilidad en una etapa de

escalamiento (Paulsen & Leister, 2012).

La SMEC es calculada como el total de la energia suministrada, mediante la ecuacion

siguiente:

T*n [k
SMEC = — [—
m g

Donde t representa el torque [Nm], n representa la velocidad de husillo [rpm] y m

representa la velocidad de alimentacién [kg/h].
e Cargade alimentacién especifica (SFL)
La carga de alimentacion especifica se define como:
m
SFL = —
n

Donde m representa la velocidad de alimentacién [kg/h] y n representa la velocidad de
husillo [rpm] (M, HE, & F-H, 2002).
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Como se mencion0 anteriormente, la calidad del producto se asocia con los parametros
y condiciones que incluyen entre otros la expansion, textura y la morfologia del
producto. También es importante tener en cuenta que la extrusion puede ser afectada
por perturbaciones externas (alteraciones del sistema), tales como las condiciones
ambientales y el desgaste del equipo, en particular en los husillos. Al definir las
variables clave y el establecimiento de las interacciones para cada una de ellas y la
calidad del producto para efectos de modelado la reologia/viscosidad de la masa

fundida dentro del cilindro del extrusor es de crucial importancia.
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1.4 APLICACION INDUSTRIAL DEL PROCESO DE EXTRUSION

La extrusion tiene una amplia gama de aplicaciones en la industria del plastico y del
caucho. A partir de la década de 1930, el proceso de extrusion también se ha utilizado
en la industria alimentaria para la produccion de pastas y cereales, recientemente esta
siendo aplicado en el campo farmacéutico (Breitenbach, 2002). En la siguiente tabla
(Tabla 1. 8) se mencionan las propiedades principales entre polimeros de aplicacion

farmacéutica y de aplicacion a la industria de la transformacion.

Tabla 1. 8 Propiedades de polimeros de aplicacién farmacéutica y de aplicacién a la

industria de la transformacion(®®

Industria de la transformacioén Industria farmacéutica

¢ Comportamiento térmico: ¢ Comportamiento térmico:

Es una propiedad importante de los materiales

termoplasticos y termoestables porque permite

llevar a cabo diferentes procesos de
conformacion.

e Tg apropiada:

Algunos  polimeros son empleados a

temperaturas por encima de su temperatura de

transicion vitrea y otros por debajo.
e Estabilidad térmica:

El reprocesamiento es una operacion en la cual
un polimero experimenta ciclos repetidos de
variacion o

procesamiento, ocasionando

degradacion significativa de sus propiedades.

Un comportamiento termoplastico favorece la
utilidad del polimero ya que representa la
facilidad con la cual el polimero puede ser

conformado de manera util.
e Tg apropiada:

Los polimeros deben tener una temperatura
de ftransicién vitrea adecuada (Tg) en el
intervalo de 50 a 180°C.

e Estabilidad térmica:

En todos los casos se debe preservar el
ingrediente o principio activo, es decir, no
superar su estado de transicion (fusion o

degradacion)

(23] Carlos Wrusch (autor), “Hot-Melt Extrusion: HME una tecnologia emergente para sistemas de suministro de medicamentos”,
Barcelona, Espafia, 2015.
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Tabla 1.8 Continuacion

e Toxicidad:

Este tipo de polimeros se disefian y producen
buscando su estabilidad y haciéndolos
resistentes a los elementos del medio. Sin
embargo, dado que las combinaciones de
polimeros y aditivos son infinitas, no se exige

una evaluacién exhaustiva de su toxicidad.

e Toxicidad:

Para estas condiciones se exige la

caracteristica de ser atoxico, ya que una
prolongada exposicion no controlada en

organismos Vivos, puede ser

contraproducente, por ello se limita su uso

para la aplicacion indicada.

A diferencia de los polimeros que se utilizan exclusivamente en la industria de
transformacion, los polimeros farmacéuticos representan un porcentaje relativamente
bajo de aplicacion. Ademas, los diversos organismos reguladores, por ejemplo, la FDA
(Food and Drugs Administration), controla rigurosamente las normas de estos polimeros
para asegurarse de que no hay efectos adversos como resultado de su uso
(Anbanandam, 2014).

1.4.1 Industria farmacéutica

El proceso de extrusion en aplicaciones farmacéuticas, ofrece muchas ventajas sobre
otras técnicas de procesamiento tradicionales ya que la agitacion por accion mecanica
del husillo durante el procesamiento es ideal para evitar la degradacién de los
materiales (Chokshi & Hossein, 2010).

Esto es a veces dificil de lograr con otros métodos de procesamiento por lo que la
extrusion es un proceso es simple, continuo, eficiente y de facil aplicacion a una mayor
escala donde el uso de extrusoras de husillo y en particular doble-husillo se estan
implementando en los procesos como alternativa de optimizacién de trabajo y mejores
resultados con la introduccion de polimeros aglutinantes, polimeros plastificantes, etc
(Zhu, 2002).
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Como se menciond anteriormente existen varios tipos de extrusoras, sin embargo el
uso de extrusoras doble husillo co-rotantes estd siendo implementado en otras
industrias como parte de un proceso de extrusion y por ello es conveniente defender su
empleo como técnica de transformacion y diferenciar entre sus diferentes técnicas de

aplicacion como se describen a continuacion.

e Extrusiéon en fundido

Extrusion en fundido, (del acrénimo inglés HME, Hot-Melt Extrusion), es proceso de
aplicacion de calor y alta presion para fundir un polimero con la presencia de otros
materiales y ser expulsados (Mohammed, Boateng, Snowden, & Douroumis, 2012). Los
husillos suministran la energia necesaria para fundir o reblandecer los componentes
ademas de realizar una mezcla distributiva. En la siguiente figura (Figura 1. 21) se

muestra esquematicamente el proceso de HME.

Configuracion del proceso
1) Parametros de proceso
* L

LA -API

'.o ::.. -Polimeros

.:O.U.OH -Plastificantes

LE]
-Caudal

-Presion de material
-Temperatura del material

(2)
Motor (6) -Perfil de temperaturas

| l (4)
S V2TV ITATITITTTIITIESS

-Perfil de temperaturas

I
(3,5)

Figura 1. 21 Proceso HME y parametros de proceso aplicados[za]

(26] Lien Saerens, et al. (autores) “Process monitoring and visualization solutions for hot-melt extrusion: a review” Universidad de
Gante, Bélgica, 2013.
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e Granulaciéon en fundido

Granulacion en fundido (del acronimo inglés HMG, Hot-Melt Granulation), es una
tecnologia novedosa para el procesamiento continuo de productos farmacéuticos
mediante la utilizacion de una maquina extrusora ("Hot-Melt Granulation in a Twin
Screw Extruder: Effects of Processing on Formulations with Caffeine and lbuprofen”,
2013)

El proceso HMG es un método donde los materiales son granulados con la presencia
de polimeros para la ampliacion de las particulas y dar lugar a la formacién
correspondiente. Como material resultante del proceso de granulacién en una extrusora
el material se descarga a través del extremo abierto de la extrusora, mas
especificamente; no a través del dado por lo que no se requiere del uso de un dado que

le proporcione la forma final del producto (Dilip, 2009).
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1.5 MATERIALES PARA HME Y HMG

Para el desarrollo de estos procesos de extrusion y granulacion en fundido (HME y
HMG es indispensable contar con al menos dos materias primas que daran lugar a este
método y para el cual es necesario el uso de polimeros (aglutinantes y plastificantes)
con la presencia de un principio activo y en caso de ser necesario algunas ayuda de
proceso como materiales estabilizantes y antioxidantes, independientemente de la
forma final (granulos, pellets, extruidos). En la figura siguiente (Figura 1. 22) se

mencionan caracteristicas relevantes para cada uno.

* Temperatura de transicion
vitrea.

» Temperatura de fusidn.

* Estabilidad térmica.

* Estructura quimica.

* Compatibilidad con el APL.

Palimeros

Ingrediente * Termnperatura de fusion.

Activo
Farmaceutico

* Estado fisico.
* Estabilidad térmica.

Figura 1. 22 Caracteristicas de los materiales empleados para extrusion

Fuente: Elaboracién propia.

1.5.1 Materiales Poliméricos

Un requisito importante de los materiales empleado para los procesos de extrusion y
granulacién en fundido (HME y HMG) es su estabilidad térmica a pesar del tiempo de
residencia relativamente corto (0,5-5 minutos) en la extrusora no todos los compuestos

termosensibles se excluyen para el uso en HME y HMG (Patil, Roshan V., & Michael A.,

61



2016). Los materiales empleados en HME y HMG pueden ser polimeros sintéticos

biodegradables, polimeros sintéticos no biodegradables y/o polimeros naturales.

Tabla 1. 9 Polimeros usados en extrusién y granulacion en fundido'?”

Polimeros sintéticos Polimeros sintéticos no )
biodegradables biodegradables Polimeros naturales
Poliésteres alifaticos Polivinillactama Hidroxipropilcelulosa (HPC)
Poli (orto-ésteres) (POE) Etilvinilacetato (EVA) Hidroxipropilmetilcelulosa

(HPMC)

Poliuretanos (TPU) Acido poli(acrilico) (PAA) Almidén

Polianhidridos Polietilenglicol (PEG) Quitosan

Polibxido de etileno (POE) Goma xantana

Fuente: Elaboracién propia.

La aplicacion de los polimeros en forma industrial ha sido una gran revolucion, abriendo
nuevos horizontes hacia la innovacion y el desarrollo tecnolégico mundial, atendiendo el
alcance que tiene el presente trabajo, los polimeros son clasificados en base a su
desempefio como polimeros, plastificantes y auxiliares en el procesamiento de otros

materiales en presencia de un principio activo.

e Polimeros aglutinantes

Un polimero aglutinante debe exhibir caracteristicas termoplasticas a fin de que el
material pueda ser procesado y debe ser térmicamente estable a las condiciones de
extrusion requeridas con la finalidad de mejorar las condiciones de procesamiento (por

ejemplo, la reduccion de la temperatura de extrusion) (Rushiraj & Dasharath, 2015).

7] Patil, H., Tiwari, R. V., (autores), “Hot-Melt Extrusion: from Theory to Application in Pharmaceutical Formulation”, 2016.
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Otras caracteristicas relevantes son: la Tg o Tm adecuadas (50-180°C) y la ausencia de
toxicidad a mayores cantidades de polimero (M., K., & A. , 2012). En la tabla siguiente
(Tabla 1. 10) se muestra una descripcion de los principales polimeros con aplicacion

farmacéutica asi como Tg y Tm segun corresponda.

Tabla 1. 10 Polimeros aglutinantes!?®

Nombre Quimico Nombre Comercial Tg (°C) Tm (°C)
Polietilenglicol Carbowax® -20 35-65
Oxido de polietileno PolyOx® -50 60-80
Hidroxipropilcelulosa Klucel® 0 180-210
Etilcelulosa Ethocel® 133 180-250
Hidroxipropilmetilcelulosa Methocel® 160-170 190-200
Poli-metacrilatos (copolimeros de ésteres Eudragit® E 50 160-170

de acido acrilico y metacrilico)

Copolimero de metacrilato de amonio Eudragit® RS 64 -
Poli (vinil pirrolidona) Kollidon® - -
Acetato butirato de celulosa CAB 381-0.5 - 230 -240
Poli(lactida-co-glicolida) PLGA 37-55 210
Carbomer Carbopol® - -
Policarbofil Noveon® - -

e Polimeros plastificantes

El uso de materiales poliméricos por lo general requiere la incorporacion de un material
plastificante con el fin de mejorar las condiciones de procesamiento, estos son
compuestos de bajo peso molecular capaces de mejorar las condiciones de
procesamiento, aumentando el volumen libre entre las cadenas del polimero y por lo

tanto la reduccién de la viscosidad en estado fundido o la Tg del polimero.
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Dentro de las propiedades es reducir la probabilidad de problemas en materia de
degradacion que estan asociados a los materiales sensibles a la temperatura. En
consecuencia, pueden ablandar el polimero y mejorar la flexibilidad y las propiedades
del producto final (Repka, Gerding, Repka, & McGinity, 1999). La eficiencia de un
plastificante depende de la estructura quimica de los que estén compuestos, peso
molecular, concentracion, compatibilidad y estabilidad plastificante-polimero (Young,
2004).

En la tabla siguiente (Tabla 1. 11) se presentan los plastificantes utilizados para la
reduccion de las fuerzas de cizallamiento necesarias para el proceso de extrusion un

polimero, mejorando la transformaciéon de determinados polimeros de alto peso

molecular.
Tabla 1. 11 Polimeros plastificantes®”!
Tipo Ejemplo Tipo Ejemplo
Esteres de e Trietilcitrato Esteres de e Sebacato de dibutilo
citrato e Tributilcitrato sebacato

e Acetil trietilcitrato Derivados de

Polietilenglicol
e Acetil Tributilcitrato glicol Propilenglicol
Esteresde | e Estearato de butilo

acidos grasos '« Monoestearato  de Esteres de e Dietil ftalato

ftalato e Dibuitil ftalato

Dioctil fosfato

glicerol

e Alcohol estearilico

(28] Pramod S. Jagtap et al (autores), “Hot melt extrusion technology, approach of solubility enhancement: A brief review”, Scholars
Research Library, 2012.

(29 Feng Zhang (autor),”Hot-melt extrusion as a novel technology to prepare sustained-release dosage forms”, Universidad de
Austin Texas, 1999.
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e Otras ayudas de proceso

El manejo de temperaturas elevadas necesarias para procesar polimeros plastificados o
sin plastificar puede conducir a la degradacion del polimero. La estabilidad de los
polimeros susceptibles a la degradacion puede ser mejorada con la adicién de los

siguientes componentes:

o Antioxidantes que interfirieren con la auto-oxidacion de manera
preventiva, protegiendo a farmacos, polimeros y otros materiales del
ataque de moléculas de oxigeno. Estos antioxidantes se clasifican como

antioxidantes preventivos o antioxidantes rompe cadena (Singhal, 2011).

o Lubricantes térmicos se definen como materiales que se afiaden a la
formulacién para mejorar su procesabilidad, disminuyendo la viscosidad,
el punto de fusidbn de los materiales y reducen la friccibn entre los
diferentes materiales en la extrusora. A diferencia de los plastificantes los
lubricantes térmicos tienen poco efecto sobre las propiedades del
producto final: el monoestearato de glicerol y la cera, son dos ejemplos de

lubricantes térmicos (N, 211).

Tabla 1. 12 Ayudas de proceso comunes en extrusion”

Nombre quimico Nombre comercial

Monopalmitato de sacarosa Sucroester
Esteres de Glicerol y ésteres de PEG Gelucire 44/14
monoestearato de glicerilo Imwitor
Vitamina E (d-a-tocoferol) --
Vitamina E succinato (VES) --
Hidroxianisol butilado (BHA) --

(0] Sandeep Singhal (autor), “Hot Melt Extrusion Technique”, Universidad Nacional Jodhpur, India, 2011.
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e Degradacion de los polimeros durante el proceso de extrusion

La estabilidad de los polimeros durante el proceso de extrusion es critica, con el fin de
que puedan ser utilizados con otros materiales distintos a su naturaleza. La
degradacion de los polimeros durante el proceso de extrusién es interpretada en la
decoloracion de los productos extruidos, asi como la degradacion de los materiales
presentes en una mezcla, con una posible generacion de degradacion toxica y una

variacion en la calidad de los materiales extruidos.

o Degradacion mecanica: La degradacion mecanica de los polimeros
resulta de una fractura de las cadenas del polimero bajo esfuerzos
mecénicos tales como el cizallamiento y la tensién elongacional. En el
proceso de extrusion, la degradacion mecéanica del polimero puede ser
inducido debido a los efectos de cizalladura impuestas sobre el polimero
por el giro de los husillos (J P, 2004).

o Degradacion térmica: Los polimeros son sometidos a un esfuerzo
térmico durante el proceso de extrusibn, ya que se lleva a cabo
aproximadamente a 40°C por encima de la temperatura de transicion
vitrea o puntos de fusion. Durante la extrusién, un intenso esfuerzo
mecanico se impone a los polimeros por la rotacion de los husillos

(Gbmez de Ledn Hijes & Alcaraz Lorente, 2004).

1.5.2 Ingredientes Farmacéuticos Activos (API’s)

Estos materiales deben ser estables en el proceso de extrusion, esto es muy importante
para acceder a las propiedades térmicas, fisicas y quimicas y dependiendo de las
propiedades distintivas de este material puede tener una influencia en su estabilidad y
procesabilidad (Swarbrick & Boylan, 1997).
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1.6 ASPECTOS REGULATORIOS

Productos farmacéuticos obtenidos bajo un proceso de extrusion HME (Hot-Melt
Extrusion) o HMG (Hot-Melt Granulation) se han aprobado con éxito en los EE.UU.,
Europa y los paises asiéticos. La tecnologia de proceso se presta a una amplia
documentacion, satisfaciendo asi las autoridades reguladoras. Ya que este tipo de
proceso puede ser utilizado para las aplicaciones farmacéuticas con lineas de extrusion
doble husillo y en consecuencia estas lineas que son en acero inoxidable deben cumplir
con estandares de buenas practicas de manufactura (BPM), asi como también las
formulaciones farmacéuticas deben seguir los estdndares USP (United States
Pharmacopeia) y FDA (Food and Drug Administration) (Noriega & Estrada, 2011).

El autor C. Martin en el 2013 aludié a que debido a los requisitos normativos inherentes
a la fabricacién de un producto formulado, todos los aspectos relacionados con la
fabricacion extrusoras doble husillo requieren un enfoque mas reglamentado y
documentado, en comparacion con las practicas estandar de la industria plastica y
aunque no es sugerencia que las directrices y regulaciones de la FDA para los
productos farmacéuticos se apliqguen estrictamente a la fabricacion de compuestos de
plastico, puede ser Util para las empresas de plasticos auditar las practicas de las
empresas de fabricacién de productos farmacéuticos y aplicar selectivamente las que
son practicas y Utiles para ayudar a hacer un producto mas consistente y repetible
(Martin, 2013).

Por otro lado es obligatorio que las piezas de contacto con productos para aplicaciones
farmacéuticas o alimenticias sean inertes al material final y es por ellos que elementos
del husillo deben ser fabricados preferentemente a partir de aceros quirlrgicos o en su

defecto que no estén contaminados y sean de uso exclusivo.
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1.7 METODOS DE CARACTERIZACION

A continuacion de describen dos métodos que son empleados para caracterizar el

estado fisico de un material extruido/granulado.

1.7.1 Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC)

Las técnicas calorimétricas han sido y siguen siendo en la actualidad ampliamente
utilizadas en la caracterizacion de materiales. Estas se basan en la medida de una
propiedad fisica o mecénica del material al variar la temperatura. Un analisis mediante
Calorimetria Diferencial de Barrido, (del acronimo inglés DSC, Differential Scanning
Calorimetry), es una herramienta muy utilizada para determinar las propiedades

térmicas y las fases de transicion Tg y Tm de distintos materiales (Surifiach, 1992).

El dispositivo empleado para realizar un estudio DSC se denomina calorimetro de
barrido diferencial, el cual se compone de dos porta-muestras; uno para la muestra y

otro para la referencia como se observa en la Figura 1. 23.

Muestra g:’;ls;tzﬁﬁ Referencia
A
—/ \c—
| —/
AV A VANV T L AN

Calentadores
individuales

Figura 1. 23 Esquema basico de un sistema DSC"

En la DSC, la muestra y la referencia son calentadas y enfriadas a la misma velocidad,
es decir, la energia absorbida dentro de cada una esta sujeto a un programa de
temperatura controlada, por lo que se pueden medir directamente los cambios de flujo

de calor asociados con transiciones térmicas de primer orden y de segundo orden.

(2] Aparicio R. Gladis (autor), “Aplicaciones del analisis térmico; Calorimetria de barrido Diferencial DSC”, [en Linea].
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En esta técnica, la muestra no requiere una preparacion especial, basta con ubicar
unos cuantos mg en el porta-muestras (no mas de 30mg), la referencia se escoge de tal
forma que no sufra ninguna transicion en el rango de temperatura de trabajo. Los datos
obtenidos de las transiciones, se registran en una endoterma (pico) que relaciona el

flujo cal6rico con una funcién de la temperatura (W. H., 2003).

Como resultado final de la caracterizacion se obtiene un termograma que

registra la diferencia de calor a medida que la temperatura se incrementa.

Al analizar la curva (termograma) obtenida por el calorimetro diferencial de barrido
cuando el polimero se somete a calentamiento, se puede observar un desplazamiento
hacia arriba que indica su temperatura de transicion vitrea (Tg), luego una gran
depresion cuando el polimero alcanza su temperatura de cristalizacion (T¢) y finalmente
se observa un gran pico cuando el polimero alcanza su temperatura de fusion (Ty);
uniendo todo y haciendo una curva completa se forma la siguiente grafica (Figura 1.
24).

Flujo de
calor

; Tg ; Te éTm

L

Temperatura

Figura 1. 24 Termograma tipico de un polimero®

Recuperado de: http://solidosconductores.blogspot.mx/. consulta: Noviembre 2015.
Departamento de Ciencia de Polimeros. Universidad del Sur de Mississippi “Calorimetria Diferencial de Barrido” [en linea].
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1.7.2 Microscopia Electrénica de Barrido (MEB)

La Microscopia Electronica de Barrido MEB, (del acronimo inglés SEM, Scanning
Electron Microscopy) es un método para estudiar las propiedades cristalinas de
productos extruidos (Hafner, 2007). Es un instrumento disefiado para estudiar, en alta
resolucién, la superficie de los sélidos, si existe la presencia de particulas cristalinas o
dominios amorfos, la composicion quimica y es posible obtener informacion de tamafio

de particula del material en observacion.

Con un MEB el barrido se lleva a cabo mediante los dos pares de bobinas localizadas
entre las lentes del objetivo como se observa en la figura siguiente (Figura 1. 25); uno
de los pares desvia el haz en la direccion X hacia la muestra y el otro lo desvia en la
direccion Y. El barrido se controla mediante aplicacion de una sefial eléctrica a uno de
los pares de las bobinas de barrido, de manera que el haz de electrones alcanza la
muestra al lado del eje central del sistema de lentes. Variando en funcién del tiempo la
sefal eléctrica de este par de bobinas (esto es, las bobinas X), el haz de electrones se
mueve en una linea recta a lo largo de la muestra y entonces vuelve a su posicion
inicial. Después de realizar este barrido lineal, se utiliza el otro par de bobinas (bobinas
Y en este caso) para desviar el haz ligeramente y de nuevo se repite el movimiento del
haz utilizando las bobinas X. Asi, mediante movimientos rapidos del haz, la superficie
entera de la muestra puede ser irradiada con el haz de electrones. Las sefiales que
comandan las bobinas de barrido pueden ser analdgicas o digitales; los barridos
digitales tienen la ventaja de que ofrecen un movimiento y una colocacibn muy
reproducible del haz de electrones; ademas la sefial S de la muestra puede ser

codificada y almacenada en la forma S(X, Y).

Las sefales que se utilizan para mover el haz de electrones en las direcciones X e Y se
utilizan también para llevar a cabo los barridos horizontal y vertical de un tubo de rayos
catédicos (CRT). La imagen de la muestra se obtiene utilizando la salida de un detector

que permite controlar la intensidad en un punto determinado con el CRT.
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De este modo, este método de barrido produce un mapa de la muestra en el que hay

una relacion Unica entre la sefal producida en una posicion particular en la superficie de

la muestra y el punto correspondiente de la pantalla de CRT (Skoog, Crouch, & Holler,

2008).
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Figura 1. 25 Esquema de un Microscopio Electronico de Barrido (MEB
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Casi todas las muestras de materiales ceramicos y de polimeros suelen ser no

conductoras, por lo que su observacion con electrones secundarios es dificil o imposible

debido a la acumulacion de carga que se produce en su superficie. Es por ello que con

este aparato se puede formar la imagen de los detalles mas profundos de la superficie

de la muestra, puede ser extraordinariamente Util para estudiar las caracteristicas

morfologicas y topograficas de la muestra (Yacaman & Reyes Gasca, 1995).

(33] D.A. Skoog et al. Principios de Andlisis Instrumental. Mc Graw Hill, E.E.EU.U, (2008).
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2. MATERIALES Y METODOLOGIA EXPERIMENTAL

2.1 MATERIALES, EQUIPO Y SOFTWARE

2.1.1 Materia prima

Polietilenglicol (PEG): Es un polimero que se obtiene de la reaccion entre el
oxido de etileno y el agua. Es muy soluble en agua y practicamente insoluble en
alcohol, en éter y en aceites grasos y minerales. Su peso molecular le
proporciona caracteristicas para ser un buen polimero aglutinante mejorando la
flexibilidad de los materiales a procesar. El polietilenglicol fue proporcionado por
Millikan S.A. de C.V. Para el desarrollo experimental se trabajo con los siguientes

polietilenglicoles

o Polietilenglicol PEG 3350.
o Polietilenglicol PEG 8000.

Trietilcitrato, Citrato de trietlo (TEC): Es un plastificante inofensivo,
especialmente aplicable para los diversos sectores incluyendo a la industria
farmacéutica, productos médicos y en la producciéon de PVC. El trietilcitrato fue

suministrado por Sigma-Aldrich, S.A. de C.V.

Ibuprofeno (IB): Es un farmaco con propiedades antiinflamatorias, antipiréticas y
analgésicas. Fue proporcionado por Suministros Herbolarios y Quimicos, S.A. de
C.V.
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2.1.2

2.1.3

Equipo

Extrusora doble husillo co-rotante marca “XINDA” modelo: SIW-45
Alimentador volumétrico doble-husillo marca “Coperion K-tron” modelo: T35.
Agitador de Tamices marca “Gilson” modelo: SS-15.

Mallas de acero inoxidable, No 10 y 20 (200 y 850 um).

Balanza analitica de precision marca “Pionner Ohaus” modelo: PA4101.
Termometro infrarrojo digital marca “STEREN"® modelo: HER-425.
Estufa marca “BINDER” modelo: ED 23

DSC marca “TA Instruments” modelo: Q2000.

Microscopio Electrénico de Barrido marca “JOEL” modelo: JCM 6000
Guantes de latex

Mascarilla para polvos

Lentes de seguridad

Software

Design Expert® 7.0

Design Expert es un software disefiado para ayudar con el disefio y la interpretacion de

experimentos multifactoriales. En el procesamiento de polimeros, podriamos utilizar el

software para ayudarnos a disefiar un experimento para ver un analisis a fondo de

factores de proceso o componentes de mezcla.
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2.2 PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

La elaboracion de las diversas formulaciones de las mezclas preparadas, asi como las
pruebas realizadas a las mismas, se desarrollaron en el Departamento de Plasticos y
Materiales Avanzados (DEPyMA) dentro de CIATEQ Estado de México.

2.2.1 Diagrama de flujo del método experimental

Caracterizacion térmica de materias primas
|

[Calorimetrl’a Diferencial de Barrido]

(DSC)

|
[Requerimientos para el disefio experimental de mezclasa
1
Composicion de mezclas
|
(Elaboracién y preparacion de mezclas]
1
Proceso de Extrusiéon doble husillo co-rotante
1|
[Configuracion modular de husillos]

|
Condiciones de Proceso
|

/-(Ajuste de las condiciones de proceso)\

Velocidad de giro de husillos Perfil de temperaturas
[RPM] [°C]

Extrusora doble A Alimentador

husillo co-rotante Volumétrico

Evaluacién del proceso

Distribucién del Tamafio de Particula A

(DTP) Caracterizacion Morfolégica

Microscopia Electronica de Barrido
(SEM)

Figura 2. 1 Diagrama de proceso ejecutado para el presente trabajo
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2.3 DESCRIPCION DE LA METODOLOGIA EXPERIMENTAL

2.3.1 Caracterizacion de la materia prima

Con el fin de determinar las condiciones Optimas con las que se establecieron los
parametros del proceso de extrusion doble husillo co-rotante, para obtener un material
granulado de caracteristicas homogéneas, con un tamafo de grano/particula adecuado
y excelente apariencia, se realizo la caracterizacion térmica de los materiales mediante

un andlisis DSC.

e Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC)

Los materiales fueron evaluados por Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC). Para
esto se utilizd6 un Calorimetro Diferencial TA-Instruments modelo Q2000 bajo las

siguientes condiciones en un panel de aluminio y atmosfera inerte de nitrégeno.

Las muestras se sometieron a un calentamiento de 0 a 150°C con una rampa de
10°C/min, a los 150°C se mantuvo una isoterma durante 2 minutos, posteriormente se
realiz6 un enfriamiento hasta -50°C con la misma velocidad de 10°C/min y una isoterma
de 2 minutos a los -50°C, finalmente se realiz6 un segundo calentamiento hasta 150°C

con una rampa de 10°C/min.

Una vez obtenidos los termogramas correspondientes, fueron determinados los
siguientes valores para cada muestra: temperatura de fusion (T) considerada como el
valor maximo del pico endotérmico, temperatura de cristalizaciéon (T¢) considerada
como el valor maximo del pico exotérmico y la entalpia de fusion (AHm) asociada al
area bajo la curva del pico endotérmico. El analisis de los resultados se muestra en el

capitulo 3.
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2.3.2 Disefo de experimentos

El disefio del experimento constd de 9 diferentes mezclas generado por un modelo

computacional especializado en mezclas del cual se detalla mas adelante.

e Diseno de mezclas

El disefio de las mezclas fue realizado mediante el software “Design Expert® 7.0” y
aprobado por el Departamento de Plasticos y Materiales Avanzados de CIATEQ Estado

de México, usandose un modelo “definido por el usuario” para mezclas.

e Requerimientos para el disefio de mezclas

Los componentes con los que se formularon las mezclas fueron Polietilenglicol PEG
3350, Polietilenglicol PEG 8000 como polimeros aglutinantes, trietilcitrato como
polimero plastificante e ibuprofeno como principio activo. Los limites que se
consideraron para cada uno de los componentes se muestran en la siguiente tabla
(Tabla 2. 1).

Tabla 2. 1 Limites experimentales para los componentes

15 < Polimero aglutinante < 25

0 < Polimero plastificante <5
70 < API = 80

Fuente: Elaboracion propia.

Se pretendio elaborar desde sus inicios una mezcla 6ptima, que pudiera incorporar
desde un 70 hasta un 80% del principio activo, por lo tanto, la cantidad de ibuprofeno va

dentro de esos rangos permitidos. La cantidad de polietilenglicol y trietilcitrato es
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obviamente desconocida, sin embargo se requeria conocer el comportamiento cuando
uno de estos componentes es Unico y cuando es nula su presencia en la formulacion. El
limite maximo de los componentes solidos es dado por la cantidad del polimero
aglutinante; si el polimero plastificante (parte liquida) constituye hasta un 5%, la

cantidad maxima de solidos sera por mucho 25 %.

Debido a que los limites experimentales permitidos para los componentes, tanto
inferiores como superiores, se hace uso de un disefio “definido por el usuario”, mejor
conocido como “User-Defined”, con el objeto de encontrar la region optima a partir de
una serie de puntos de prueba o formulacion experimentales y de esta manera obtener
un modelo para estimar y luego elegir lo que apunta ser las formulaciones

experimentales a incluir o excluir en el disefio.

En la Figura 2. 2 se presenta una ventana del software para el disefio de mezclas
“definido por el usuario”. Como se puede observar, es necesario proporcionar el nimero
de componentes, el nombre de los mismos, restricciones, la cantidad total de la mezcla

y sus unidades.

File Edit View Display Options Design Tools Help

|=|E] 3|2 S]2[%

Response Surface User-Defined Design
Factorial You can choose a model to estimate and then choose which points to include in the
design. Checkthe adequacy ofthe design through Design Evaluation.
Combined
Mixture Totat [10p
Mixture Components: |3 | (Zto 24)
Units: | %
Simplex Lattice
Simplex Centroid | Name | Low | High |
Screening
D-optimal Al |Polimero Aglutinante |15 25
Distance-Based || B |Poliméro Plastificante |0 5
User-Defined <
Historical Data € |sustancia Activa |70
Edit Constraints... |
Cancel | Continue ==

For Help, press F1

L

Figura 2. 2 Ventana para el disefio definido por el usuario, “Design Expert® 7.0”

Fuente: Elaboracion propia.
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En la Figura 2. 3 se muestra el triAngulo de mezclas obtenida por el programa. Se
puede observar que casi todas las formulaciones calculadas se encuentran en la parte
superior del triangulo; sin embargo, por restriccion las mezclas van desde un 15 hasta

un 25% de polimero aglutinante.

A: Polimero Aglutinante
15

-5 25 70
B: Polimére Plastificante C: Sustancia Activa

Figura 2. 3 Puntos de formulacién obtenidos

Fuente: Elaboracion propia.

La imagen anterior representa el triangulo de mezclas usado para las formulaciones,
cada extremo es un componente, en nuestro caso: polimero aglutinante, polimero
plastificante y sustancia activa. La composicion minima de cada componente esta dado
por la cantidad mostrada en el lado opuesto al extremo del componente y la maxima es
alcanzada en el extremo; por ejemplo, para el caso del polimero plastificante cuya
cuspide se encuentra en el extremo inferior del triangulo, se presenta una cantidad
minima de -5 y una maxima de 5, sin embargo, por restricciones superiores impuestas,
el polimero sélo se puede trabajar de 0 hasta un 5%, linea central que cruza el

triangulo.
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Notese que aunque aparentemente el 0% no esta exactamente a la mitad, esto se debe
a que el polimero también esta acotado en su parte superior, y realmente falta la parte
del triangulo que va del 15 al 25%. Como no se usa esa zona se desecha, al igual que

la parte inferior izquierda mostrada en gris, que solo quedd como referencia.

Cuando en un triangulo de mezclas sucede lo comentado, es decir, algin componente
sufre de una restriccion tanto inferior como superior, la regién estudiada ya no es
generalmente un poligono regular, sobre todo si sucede lo mismo con varios
componentes a la vez y se restringen de la misma forma. Al poligono irregular
resultante se le llama politopo. En la Figura 2. 4 se muestra el politopo obtenido para la

investigacion, que resulta ser la region punteada en rojo la zona 6ptima a desarrollar.

A: Polimero Aglutinante
15

-5 25 70
B: Poliméro Plastificante C: Sustancia Activa

Figura 2. 4 Politopo obtenido por las restricciones de la mezclas

Fuente: Elaboracion propia.
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2.3.3 Elaboraciéon y preparacién de las mezclas

Las formulaciones obtenidas por el programa de mezclas “Design Expert ® 7.0”, son
expresadas como porcentaje en peso y se presentan en la Tabla 2. 2. Notese que para
una cantidad de polimero del 15% habria un 5% de polimero plastificante y el resto de
un componente solido (principio activo); mientras que para una cantidad de polimero

plastificante liquido del 0.0% habria un 100% de componentes sélidos.

Tabla 2. 2 Composiciones porcentuales en peso de las mezclas representativas

Polimero Aglutinante | Polimero Plastificante | Principio Activo

Mezcla (Polietilenglicol*) Trietilcitrato Ibuprofeno

% peso (9) % peso (9) % peso (9)
1 20.0 0.0 80.0
2 225 0.0 77.5
3 25.0 0.0 75.0
4 25.0 2.5 72.5
5 225 2.5 75.0
6 17.5 2.5 80.0
7 25.0 5.0 70.0
8 20.0 5.0 75.0
9 15.0 5.0 80.0

*formulaciones idénticas creadas ya sea con PEG 3350 o PEG 8000

Fuente: Elaboracion propia.

Se elaboraron mezclas de 1000 g por formulacion, haciendo uso de la balanza analitica
con precision centesimal para el pesado de cada componente. Se procede incorporar el
trietilcitrato (parte liquida), seguida del ingreso gradual de los componentes solidos. La
mezcla resulto poco homogénea, por lo que fue necesario el uso de un premezclado de
forma manual ejecutado en un lapso de 5-7minutos para lograr obtener una mezcla

distributiva en todos los componentes.
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Posteriormente fueron identificadas las mezclas segun al tipo de polimero aglutinante
correspondiente, para su posterior procesamiento y finalmente deben ser establecidos

los pardmetros de procesamiento ideales para la obtencion de granulados.

2.3.4 Extrusora utilizada en el estudio

En este estudio, se us6 un modelo de extrusora doble husillo co-rotativo para la
obtencion de granulados. Esta extrusora de tipo y modelo XINDA SJW-45 se uso para
el procesamiento de mezclas previamente preparadas. El equipo tiene un barril de
principio modular que permite ajustar la temperatura de cada parte por separado, los
husillos estan construidas en un sistema modular por lo que puede seleccionar una
configuracion liboremente, De esta manera, las diferentes zonas del proceso pueden ser
intercambiadas, de acuerdo a los requisitos para: transportar; plastificar; mezclar,
homogenizar y desgasificar. El barril, asi como los husillos y los elementos modulares
estan hechos de acero nitrido, estos tornillos no se fabricaron para cumplir el estandar
farmacéutico, pero son Utiles para el procesamiento para este tipo de materiales. El
procesamiento de estos materiales no requeria de una forma especifica por lo que se
llevé a cabo a dado abierto. Algunas de las especificaciones técnicas del esquipo se

mencionan a continuacion:

o Diadmetro de husillo (mm): 45 y relacion (L/D): 45/1

o Movimiento oscilante (mm): 6.75

o Potencia motor principal (kW): 15~30

o Max. Velocidad giratoria de husillo (RPM): 500

o Capacidad de referencia (Kg/h): 40~60

o Tipo de enfriamiento: Agua

o Dos diferentes entradas laterales de alimentacion.

o Dos puertos de desgasificacion con uno al menos conectado a bomba de

vacio.
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2.4 DETERMINACION DE LAS CONDICIONES DE PROCESO

En la presente tesis se realizd una serie de experimentos de partida encaminados a la
determinacién y establecimiento de las condiciones 6ptimas de procesamiento: perfil de
temperaturas, configuracion de los husillos y velocidad de giro de los mismos. Los
estudios preliminares tuvieron por objeto principal, la optimizacion del perfil de
temperatura en la extrusora doble husillo co-rotante. Una vez fijado este perfil, se fijo
una velocidad de giro de los husillos con la configuracién de husillos establecida. La
velocidad de los husillos se establecio mediante la frecuencia de giro del motor ya que

el panel de control permite regularla. Esta se expresara en RPM.

2.4.1 Establecimiento del perfil de temperatura

Con el objeto de establecer el perfil de temperatura optimo a utilizar para cada una de
las mezclas preparadas, se realizaron experimentos preliminares utilizando aquellas
mezclas que contenian menor porcentaje de polimero plastificante, dado que son los

gue presentan mayores dificultades de procesamiento.

El proceso de extrusion se llevo a cabo utilizando el perfil éptimo de temperatura para
cada tipo de mezcla. Este perfil fue seleccionado a partir de datos obtenidos a partir del
andlisis DSC. El cilindro de la extrusora esta dividido en 5 zonas diferentes T1
alimentacion, T2 zona intermedia 1, T3 zona media, T4 zona intermedia 2 y T5 salida,
para asegurar un transporte estable de los materiales y un eficaz mezclado, la
determinacién del mejor perfil de temperaturas se realizé6 mediante inspeccién visual del

material particulado/granulado obtenido.
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2.4.2 Establecimiento de la velocidad de husillos

Una vez establecido el perfil de temperaturas segun el tipo de mezcla a procesar, este
se mantiene constante para poder determinar la velocidad adecuada de procesamiento.
La velocidad de procesamiento definitiva se determind a partir de la evaluacion visual
de los granulados obtenidos, por ello fue considerable tomar en cuenta una tasa de
alimentacion correcta (velocidad de alimentacion) y eficiente mediante el uso del
alimentador volumétrico. Para la determinacion de la velocidad de la velocidad de
husillos de alimentacion, se pesé la cantidad de producto extrudido que salia en un
periodo de 15 segundos, realizandose por duplicado la determinacién. Posteriormente
se convirtié a kgh™. Las muestras de cada experimento fueron obtenidas una vez que el
proceso habia alcanzado un estado de equilibrio y estabilidad en cada una de las

variables que fueran modificadas.

Estas condiciones son variables para cada tipo de mezcla que fue procesada ya que
condiciones iguales dificiimente se obtendran con el mismo resultado. Todas las
medidas o variables fueron registradas en el disefio de experimentos para su posterior
estudio.

2.4.3 Configuracion doble husillo

La configuracion fue montada mediante elementos modulares con dos bloques de

amasado (E y H) como se muestra en la siguiente figura (Figura 1. 26).

A B cC D E F G H [ J K
=___AVANAVRNAVIAAR AR VD AR ARAIRARNVINAINARARAR IR ARAR AR AN AALLY A
AL AR AR ARAW ARTARTARYAR'AY R ALY AL Y AT A VAV AN \\T"'\ LY HHHHE"

Figura 1. 26 Configuracion modular de husillo empleada

Fuente: Elaboracion propia.
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La anterior configuracion fue ajustada mediante elementos modulares que se muestran
en la siguiente figura (Figura 1. 27) que son elementos disponibles para la extrusora
doble husillo co-rotante XINDA.

5886 I||mE 8 B @

28/284 /28 /% 18/16 1212 12f6L KB3O'/7/28  KB45'/S/24L KBYD'/S/24 KB45'/5/24 KBGO /4/16

Figura 1. 27 Elementos de husillos modulares disponibles en una extrusora XINDA

(Obtenido del manual de operaciones maquina extrusora XINDA)

En la siguiente tabla (Tabla 2. 3) se desglosa la configuracién modular acoplada que fue

empleada para fines de la presente tesis.

Tabla 2. 3 Configuracion desglosada de husillo empleada

Parte No. de Tipo de
elementos elemento

28/28A
28/28
24/24
16/16

KB30°/7/28
28/28
24/24

KB45°/5/24
24/24
16/16
12/12

=

I O m m O O W >

J
K

w o o B A~ O P L N ©

Total de elementos 38

Fuente: Elaboracion propia.
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2.5 EVALUACION

Con el objeto de caracterizar las muestras elaboradas en los diferentes experimentos
obtenidas por el proceso de extrusion doble husillo co-rotante fueron evaluadas
mediante la determinacion de la distribucion de tamafio de particula y una

caracterizacion morfoldégica mediante microscopia electrénica de barrido (MEB).

2.5.1 Distribucion de Tamafio de Particula (DTP)

Para medir el tamafio de particula del material granulado se tomaron muestras de 10 a
70 g de las 26 muestras obtenidas por extrusion doble husillo, el procedimiento
consisti6 en la separacion de los granulos mediante el tamizado en 2 mallas
correspondientes a 200 y 850 um segun la norma ASTM D-422. Las mallas fueron
sometidos a agitacion continua con un agitador automatico marca GIBSON modelo SS-
15F., durante 5 minutos y posteriormente, el material retenido en cada malla fue
separado, para ser pesado en una balanza analitica de precision marca Pionner Ohaus
PA410. Posteriormente se calcul6 la distribucion de tamafio de particula mediante la
asociacion del peso inicial de la muestra respecto al depositado en cada malla. Esta
informacion permiti6 obtener el porcentaje de particula predominante asi como

discriminar a las mezclas que presentaron un indice elevado de finos.

2.5.2 Microscopia Electronica de Barrido (MEB)

De las 18 mezclas previamente obtenidas por el software fueron seleccionadas 6, que
fueron elegidas como puntos de referencia para realizar las pruebas y corresponden al
maximo y minimo contenido, tanto de polimero aglutinante (Polietilenglicol PEG 3350 y
polietilenglicol PEG 8000) como de polimero plastificante (trietilcitrato). Estas 6

muestras se enlistan en la siguiente tabla con sus respectivas composiciones.
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Tabla 2. 4 muestras representativas de las mezclas obtenidas

Polimero Polimero Polimero Polimero
Grupo A aglutinante plastificante Grupo B | aglutinante | plastificante
(%) (%) (%) (%)
M1 3350 20.0 0.0 M2 8000 225 0.0
M5 3350 225 2.5 M6 8000 175 25
M9 3350 15.0 5.0 M8 8000 20.0 5.0

Las muestras obtenidas, se secaron en una estufa BINDER (modelo E 28) a 40°C por 4

Fuente: Elaboracién propia.

h. La muestra se coloc6 en un portamuestras de aluminio usando una cinta de carbono

adherible de doble cara. Finalmente se observdO en un microscopio electronico de

barrido (MEB) marca JEOL (modelo JCM 6000), operado con modo de observacion de

alto vacio y un voltaje de aceleracion de 5 Kv. Las observaciones se realizaron en la

superficie normal de las muestras a 200X con el fin de observar la morfologia del

material obtenido.
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3. RESULTADOS EXPERIMENTALES

3.1 CARACTERIZACION DE LA MATERIA PRIMA

3.1.1 Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC)

En el termograma de la figura siguiente (Figura 3. 1) muestra la curva de flujo de calor
obtenida por técnica DSC en el proceso de calentamiento para el Polietilenglicol PEG
3350, donde los puntos de temperatura de esta curva como punto de fusion y punto de

cristalizacion se determinaron como 58.34°C y 37.10°C respectivamente.

Sample- polietlenglicol 3350

Skze: 52800 mg DSC
Memod: Memod
37.10°C
EERER -
<1 1604 M0
=
i : : —
c ] S | ' :
k]
£
7 54.59°C
167 9J/g
58.34°C
£ T L — 1T r r I_r r * 1T r r 1 ‘* ‘' 7T
20 a 0 40 g0 80 100 120 140 160
=0 Up Temperaturs {*C}) Wniver sai V4 54 TA

Figura 3. 1 Termograma del Polietilenglicol PEG 3350

Asi mismo se puede observar que se utilizé una masa de 5.28 mg de polietilenglicol

PEG 3350 el cual corresponde a un valor de entalpia normalizada de 167.9 J/g.
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En el termograma de la figura siguiente (Figura 3. 2) muestra la curva obtenida por

técnica DSC para el Polietilenglicol PEG 8000, donde los puntos de temperatura de

esta curva como punto de fusion y punto de cristalizacion se determinaron como

62.60°C y 44.53°C respectivamente.

Sample: polietliznglicol 8000

Skze: 55800 mg DsC
Memod: kMemiod
44 53°C
Z 45 0E50C
1TLINg
&
. k
5 o “ ' S . ™,
- T
)
B 56.02°C
2 175.7J/g
62 60°C
B T A S Y P
= Up Temperature {*C) Ui sal VA SA TA

Figura 3. 2 Termograma del Polietilenglicol PEG 8000

Asi mismo se puede observar que se utilizé una masa de 5.58 mg de polietilenglicol

PEG 3350 el cual corresponde a un valor de entalpia normalizada de 175.7 J/g.
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En el termograma de la figura siguiente (Figura 3. 3) muestra la curva obtenida por

técnica DSC para el trietilcitrato, donde su punto de fusion es de 228.65 °C y su entalpia

es de 204.7 J/g lo cual corresponde a un peso de 22.01 mg que de acuerdo a lo

reportado por el termograma obtenido.

sampk: TEC
Ske: 22.0100mg DscC
Memod: Heal'\CoolHeat

“e 195.83°C
204.7.J7

Heat Flowe(Wvig)
1

228.65°C

B e e T S e P e S
100 =0 0 20 100 150 200 250

e e Temperature {°C) Uimivarsal v SA TA

Figura 3. 3 Termograma del Trietilcitrato
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En el termograma de la figura siguiente (Figura 3. 4) muestra la curva de flujo de calor
obtenida por técnica DSC en el proceso de calentamiento para el Ibuprofeno, en el paso
desde los -20°C a los 160°C. Asi mismo se puede apreciar el punto de fusion del
ibuprofeno el cual es de 75.50° C. Se puede observar que se utiliz6 una masa de 5.29

mg de ibuprofeno el cual corresponde a un valor de entalpia normalizada de 127.6 J/g.

Sample: Ibuprofeno

Skze: 52900 mg DsC
kMemod: Memod
0 . I

75.50°C
. 127 6J/g
Z
3
=
£ _

76.60°C

T T T
=20 Q zo 40 &0 &0 100 120 140 160
Exa Un Temperaturs (°C) U rilwer sl W4 54 TA, Insirumens:

Figura 3. 4 Termograma del Ibuprofeno
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3.2 OPTIMIZACION DE LAS CONDICIONES DE PROCESO

El ajuste de las condiciones y parametros de operacion del proceso de extrusion (perfil
de temperatura, configuracion de husillo y la velocidad de giro de husillos), se
optimizaron atendiendo la obtencién de granulados evitando una degradacion termo-

mecanica de las mezclas.

3.2.1 Establecimiento del perfil de temperaturas

Debido a la variabilidad de las caracteristicas de los materiales a procesar, se tuvieron
gue determinar las mejores condiciones de procesamiento ajustando para un solo tipo

de configuracion doble husillo establecida y una mezcla de materiales a granular.

El perfil de temperaturas se establecio fijando la rotacion de los husillos en un valor bajo
o alto dependiendo el tipo de mezcla a procesar, de tal manera que se evitara que
ocurrieran defectos en el producto obtenido. El valor de la velocidad del motor también
fue variable para cada tipo de mezcla, pero que al mismo tiempo permitiera obtener una
muestra razonablemente libre de defectos, tomando en cuenta las complicaciones de

trabajar con este tipo de materiales.

Como se presentan en el Grafico 3. 1 y Grafico 3. 5, los perfiles de temperatura éptimas
correspondientes a un primer grupo: polimero polietilenglicol 3350 y un segundo grupo:
polimero polietilenglicol 8000 respectivamente, dichos valores fueron establecidos y
fijados en el momento en el que se obtuvieran las mejores muestras granuladas. Como
fue descrito anteriormente la extrusora trabaja con cinco zonas de calentamiento entre
las cuales se debe fundir o reblandecer el material de una forma en la que la
temperatura no le afecte inmediatamente, sino que sea un aumento paulatino para

evitar la degradacion del material.

91



Grafico 3. 1 Perfil de temperaturas 6ptimas para mezclas de PEG 3350

PERFIL DE TEMPERATURAS EXTRUSORA DOBLE HUSILLO
CO-ROTANTE [°C]

79.1

69.1
64.4
88:5
9:1
ALIMENTACION ZONA INTERMEDIA 1 ZONA MEDIA ZONA INTERMEDIA 2 SALIDA
— —M13350 — —M23350 — —M3 3350 M4 3350 — —MS5A 3350 — — M5B 3350 — — M6A 3350 — — M6B 3350

— =—M&6C 3350 = —M6D 3350 = =—M7 3350 = =—M833850 — — M9A 3350 — — M9B 3350 — — M9C 3350
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GRUPO A: POLIMERO PEG 3350

e Primer subgrupo PEG 3350: M1 3350, M2 3350 y M3 3350

En la Tabla 3. 1 muestra la composicion (% en peso de cada constituyente) utilizada y
en el Grafico 3. 2 presenta el perfil de temperaturas Optimo establecido para el

procesamiento de las mezclas denominadas M1 3350, M2 3350 y M3 3350.

Tabla 3. 1 Composicion de las mezclas M1 3350, M2 3350 y M3 3350

Mezcla M1 3350 | M2 3350 | M3 3350
Polimero aglutinante (%p) 20.0 22.5 25.0
Polimero plastificante (%p) 0.0 0.0 0.0
Principio activo (%p) 8.0 77.5 75.0

Grafico 3. 2 Perfil de temperaturas establecidas para M1 3350, M2 3350 y M3 3350.

PERFIL DE TEMPERATURAS EXTRUSORA DOBLE HUSILLO CO-ROTANTE [°C]
79.1

o\

69.1

61.3 6.8 a3
ALIMENTACION ZONA ZONA MEDIA ZONA SALIDA
INTERMEDIA 1 INTERMEDIA 2
— —M13350 M2 3350 M3 3350

En la Figura 3. 5 se pueden observar las fotografias de las mezclas denominadas M1
3350, M2 3350 y M3 3350, obtenidos fijando el perfil de temperaturas y la composicién

en peso de cada constituyente antes descrito.
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Estas mezclas han sido preparadas con un contenido similar de polimero plastificante

(0.0%) como se presentan en la Tabla 3. 1.

. \&{ : »‘-/"”-Q
RER < M)

t’ A_*T/V‘
Figura 3. 5 Fotografias de los materiales denominados M1 3350, M2 3350 y M3 3350

M1 3350 M2 3350 M3 3350

Segundo subgrupo PEG 3350: M4 3350, M5A 3350, M5B 3350, M6A 3350,
M6B 3350, M6C 3350 y M6D 3350

En la Tabla 3. 2 muestra la composicién (% en peso de cada constituyente) utilizada y
en el Grafico 3. 3 presenta el perfil de temperaturas Optimo establecido para el
procesamiento de las mezclas denominadas M4 3350, M5A 3350, M5B 3350, M6A

3350, M6B 3350, M6C 3350 y M6D 3350.

Tabla 3. 2 Composicion de las mezclas M4 3350, M5A 3350, M5B 3350, M6A 3350,
M6B 3350, M6C 3350 y M6D 3350

M4 MS5SA M5B MGA M6B M6C M6D

Mezcla
3350 3350 3350 3350 | 3350 3350 3350

Polimero
) 25.0 22.5 22.5 17.5 17.5 17.5 17.5
aglutinante (%p)
Polimero
N 25 2.5 2.5 2.5 2.5 2.5 2.5
plastificante (%p)
Principio activo

(%op)

72.5 75.0 75.0 80.0 17.5 17.5 17.5
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Grafico 3. 3 Perfil de temperaturas establecidas para M4 3350, M5A 3350, M5B 3350,
M6A 3350, M6B 3350, M6C 3350 y M6D 3350

PERFIL DE TEMPERATURAS EXTRUSORA DOBLE HUSILLO CO-ROTANTE [°C]

72.0

EZ:Z
Zz?z;ﬁ@zagéi?% \gé

Hi— 55,

ALIMENTACION ZONA INTERMEDIA  ZONA MEDIA  ZONA INTERMEDIA SALIDA
1 2
— —M43350 — —M5A 3350 — — M5B 3350 — — M6A 3350
— =—M6B 3350 = —M6C 3350 — — M6D 3350

En la Figura 3. 5 se pueden observar las fotografias de las mezclas denominadas M4
3350, M5A 3350, M5B 3350, M6A 3350, M6B 3350, M6C 3350 y M6D 3350, obtenidos
fijando el perfil de temperaturas y la composicion en peso de cada constituyente antes
descrito. Estas mezclas han sido preparadas con un contenido similar de polimero

plastificante (2.5%) como se presentan en la Tabla 3. 2.

Figura 3. 6 Fotografias de los materiales denominados M4 3350, M5A 3350, M5B 3350, M6A 3350, M6B
3350, M6C 3350 y M6D 3350
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e Tercer subgrupo PEG 3350: M7 3350, M8 3350, M9A 3350, M9B 3350 y
MOC 3350.

En la Tabla 3. 3 muestra la composicion (% en peso de cada constituyente) utilizada y
en el Grafico 3. 4 presenta el perfil de temperaturas 6ptimo establecido para el
procesamiento de las mezclas denominadas M7 3350, M8 3350, M9A 3350, M9B 3350
y M9C 3350.

Tabla 3. 3 Composicion de las mezclas M7 3350, M8 3350, M9A 3350, M9B 3350y
M9C 3350

M7 M8 MO9A | M9B | M9C

3350 | 3350 | 3350 | 3350 | 3350

Polimero aglutinante (%p)  25.0 | 20.0 | 15.0 15.0 15.0
Polimero plastificante (%p) | 5.0 5.0 5.0 5.0 5.0
Farmaco (%p) 700 750 80.0 80.0 80.0

Mezcla

Grafico 3. 4 Perfil de temperaturas 6ptimas para M7 3350, M8 3350, M9A 3350, M9B
3350 y M9C 3350

PERFIL DE TEMPERATURAS EXTRUSORA DOBLE HUSILLO CO-ROTANTE [°C]

63.6 63.1

61.5>*g1;£/gi;3/62'0¥813

/60'2/ \

58.6 58.0
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INTERMEDIA 1 INTERMEDIA 2

— =—M73350 — —M833850 M9A 3350 == =—MO9B3350 =— =—M9C 3350
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En la Figura 3. 7 se puede observar las fotografias de las mezclas denominadas M7
3350, M8 3350, M9A 3350, M9B 3350 y M9C 3350, obtenidos fijando el perfil de
temperaturas y la composicion en peso de cada constituyente antes descrito. Estas
mezclas han sido preparadas con contenido similar de polimero plastificante (5.0%)
como se presentan en la Tabla 3. 3.

Figura 3. 7 Fotografias de los materiales denominados M7 3350, M8 3350, M9A 3350, M9B 3350 y M9C
3350

Continuando con el establecimiento de los perfiles de temperatura Optimos de
procesamiento para mezclas compuestas por el polietilenglicol PEG 8000 se obtuvieron

los valores siguientes (Grafico 3. 5).
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Grafico 3. 5 Perfil de temperaturas 6ptimas para mezclas de PEG 8000

PERFIL DE TEMPERATURAS EXTRUSORA DOBLE HUSILLO
CO-ROTANTE [°C]
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GRUPO B: POLIMERO PEG 8000

e Primer subgrupo PEG 8000: M1 8000, M2 8000 y M3 8000

En la Tabla 3. 4 muestra la composicion (% en peso de cada constituyente) utilizada y
en el Grafico 3. 6 presenta el perfil de temperaturas Optimo establecido para el

procesamiento de las mezclas denominadas M1 8000, M2 8000 y M3 8000.

Tabla 3. 4 Composicion de las mezclas M1 8000, M2 8000 y M3 8000

Mezcla M1 8000 M2 8000 ' M3 8000
Polimero aglutinante (%p) 20.0 22.5 25.0
Polimero plastificante (%p) 0.0 0.0 0.0
API (%p) 80.0 77.5 75.0

Grafico 3. 6 Perfil de temperaturas establecido para M1 8000, M2 8000 y M3 8000

PERFIL DE TEMPERATURAS EXTRUSORA DOBLE HUSILLO CO-ROTANTE [°C]
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En la Figura 3. 8 se puede observar las fotografias de las mezclas denominadas M1
8000, M2 8000 y M3 8000, obtenidos fijando el perfil de temperaturas y la composicion
en peso de cada constituyente antes descrito. Estas mezclas han sido preparadas con
contenido similar de polimero plastificante (0.0%) como se presentan en la Tabla 3. 4.

Figura 3. 8 Fotografias de los materiales denominados M1 8000, M2 8000 y M3 8000

e Segundo subgrupo PEG 8000: M4A 8000, M4B 8000, M5 8000, M6A 8000
y M6B 8000

En la Tabla 3. 5 muestra la composicion (% en peso de cada constituyente) utilizada y
en el Grafico 3. 7 presenta el perfil de temperaturas 6ptimo establecido para el
procesamiento de las mezclas denominadas M4A 8000, M4B 8000, M5 8000, M6A
8000 y M6B 8000.

Tabla 3. 5 Composicion de las mezclas M4A 8000, M4B 8000, M5 8000, M6A 8000 y
M6B 8000

M4A | M4B | M5 | M6BA | M6B
8000 | 8000 | 8000 | 8000 | 8000
Polimero aglutinante (%p) | 25.0 | 25.0 | 225 175 175
Polimero plastificante (%p) = 2.5 25 2.5 25 25

API (%p) 725 725  75.0 80.0 80.0

Mezcla
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Grafico 3. 7 Perfil de temperaturas establecido para M4A 8000, M4B 8000, M5 8000,
M6A 8000 y M6B 8000

PERFIL DE TEMPERATURAS EXTRUSORA DOBLE HUSILLO CO-ROTANTE [°C]

83.1
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En la Figura 3. 9 se puede observar las fotografias de las mezclas denominadas M4A
8000, M4B 8000, M5 8000, M6A 8000 y M6B 8000, obtenidos fijando el perfil de
temperaturas y la composicion en peso de cada constituyente antes descrito. Estas
mezclas han sido preparadas con contenido similar de polimero plastificante (2.5%)

como se presentan en la Tabla 3. 5.

A%

~M6A8000 M6B 8000

Figura 3. 9 Fotografias de los materiales denominados M4A 8000, M4B 8000, M5 8000, M6A 8000 y M6B
8000
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e Tercer subgrupo PEG 8000: M7 8000, M8 8000 y M9 8000

En la Tabla 3. 6 muestra la composicién (% en peso de cada constituyente) utilizada y
en el Grafico 3. 8 presenta el perfil de temperaturas 6ptimo establecido para el
procesamiento de las mezclas denominadas M7 8000, M8 8000 y M9 8000.

Tabla 3. 6 Composicion de las mezclas M7 8000, M8 8000 y M9 8000

Mezcla M7 8000 | M8 8000 & M9 8000
Polimero aglutinante (%p) 20.0 22.5 25.0
Polimero plastificante (%p) 0.0 0.0 0.0
API (%p) 80.0 775 75.0

Grafico 3. 8 Perfil de temperaturas establecido para M7 8000, M8 8000 y M9 8000

PERFIL DE TEMPERATURAS EXTRUSORA DOBLE HUSILLO CO-ROTANTE [°C]
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En la Figura 3. 10 se puede observar las fotografias de las mezclas denominadas M4A
8000, M4B 8000, M5 8000, M6A 8000 y M6B 8000, obtenidos utilizando el perfil de

temperaturas y la composicion en peso de cada constituyente antes descrito.
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Estas mezclas han sido preparadas con contenido similar de polimero plastificante
(5.0%) como se presentan en la Tabla 3. 6.

Figura 3. 10 Fotografias de los materiales denominados M7 8000, M8 8000 y M9 8000

3.2.2 Configuracion doble husillo

El establecimiento de la configuracién se realizé con base a dos criterios:

1. Una configuracién en bloques o médulos permite controlar los grados de mezcla
tanto dispersivo como distributivo mediante el empleo de elementos de husillos
disefiados para un fin u otro. Especificamente, una mezcla dispersiva se vera
potenciada por los elementos de amasado, mientras que la distributiva se logra

mediante elementos dentados.

2. Los elementos de amasado son muy restrictivos, ya que retienen el material
aumentando el tiempo de residencia, sin embargo para fines de un mezclado
dispersivo y del menor tiempo posible de residencia, solamente 2 elementos fueron

empleados para prevenir la degradacion de materiales.

Como medida de la agresividad que implica una extrusora doble husillo co-rotante

sobre el procesamiento de los materiales, se estudié la energia mecéanica especifica
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(SMEC) que fue suministrada al material durante el mezclado y amasado en la

extrusora.

Este parametro se va decrementando a medida que aumenta el contenido en polimero
plastificante, debido al aumento de potencia (torque) que requiere la extrusora para
impulsar, amasar y mezclar materiales con diferentes porcentajes en peso de sus
componentes. Siendo una unica configuracion de husillo se pudo obtener granulados
con muy buena aspecto y apariencia, logrando con ello preservar la integridad de los
materiales sin la presencia de degradacion térmica y la nula presencia de materiales
residuales por el efecto de auto-limpieza propia de los husillos como se presenta en la
siguiente figura (Figura 3. 11).

L™

5 . \‘\»-!‘-\‘:\‘H-i‘ B ':n- \q\::h.—

Figura 3. 11 Presencia de materiales sobre la superficie de los husillos

3.2.3 Establecimiento de la velocidad de husillos

e Extrusora doble husillo co-rotante

Para establecer el perfil de temperaturas optimo se utilizé una velocidad que hiciera que
los husillos giraran de tal manera que se obtuviera el tamafio apropiado para ser un
material granulado y que al mismo tiempo no fuera perjudicado por los efectos de

cizallamiento durante el procesamiento.
Para establecer la velocidad del husillo adecuada se aumentd paulatinamente la

velocidad del motor considerando una inspeccion visual del material obtenido y una

tasa de alimentacién constante para una mayor cantidad de muestra. La velocidad de
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giro de los husillos fueron registrados y dichos valores se exponen en los gréficos
siguientes, sin embargo se puedo observar que al aumentar la velocidad el material
obtenido empezé a tener problemas para granular ya que por el tiempo de residencia

corto presentaba consistencia practicamente en polvo.

Mientras se tuviera una capacidad maxima o carga de extrusion, la apariencia del
granulado se mantuvo aproximadamente constante, Unicamente en el momento en el
gue se realizaba un cambio de velocidad y que fuera inapropiado le afectaba de gran

manera.

e Alimentador volumétrico

La velocidad de giro de los husillos del alimentador volumétrico fue ajustada de tal
manera que permitiera el procesamiento de las mezclas con los diferentes materiales al
presentar densidades diferentes. Como se describié el equipo de alimentacién consta
de igual forma con dobles husillos que permitieron una velocidad regular para asegurar

una alimentacién constante.
La velocidad de giro de los husillos principales de extrusion y de los husillos del

alimentador volumétrico se muestran en los siguientes gréficos (Grafico 3. 9 y Grafico 3.
10).
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[RPM]

[RPM]

Grafico 3. 9 Velocidad de husillos establecidos para mezclas de PEG 3350

VELOCIDAD DE HUSILLOS (RPM)
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M Extrusora doble husillo co-rotante H Alimentador volumetrico
Grafico 3. 10 Velocidad de husillos establecidos para mezclas de PEG 8000
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Como se demostro anteriormente, al aumento de las temperaturas establecidas para el
procesamiento de estos materiales provoca que el material funda bastante sin llegar a
la degradacion utilizando una velocidad de husillo minima lo que implica a su vez una
mayor tiempo de residencia dentro de la extrusora, si es que la velocidad del husillo
aumenta, las fuerzas de friccibn presentes en el proceso de extrusion aumentan
provocando que el material esté sometido a temperaturas mayores lo cual es perjudicial
a causa de la sensibilidad de estos materiales a la exposicion de ser procesados a

temperaturas elevadas.

Por lo tanto, a velocidades altas de husillo, el aumento de temperaturas no puede
efectuarse ya que el resultado seria un material altamente plastificado o suavizado en
caso de no presentar algun porcentaje del polimero plastificante hasta llegar a una

posible degradacion.

En cuanto a la reduccién de la velocidad de husillo se debe considerar que se busca
procesar este tipo de materiales como un proceso continuo y estable, en el caso de la
implicacion de un alimentador volumétrico. En efecto, las velocidades de rotacion del
alimentador son altas, por lo cual se debe ajustar la velocidad de husillos para
garantizar la operacion continua. No obstante, pudo permitir un ajuste manual de los

pardmetros de procesamiento.

Por lo tanto, la velocidad a la cual se debera procesar este tipo de mezclas se define
por las variables que pueden ser ajustadas: estas variables son la velocidad de husillos

y velocidad de alimentacion.

A pesar de las dificultades que se pudieron presentar propias de los materiales se
llegaron a obtener las condiciones de temperatura y velocidades de husillos idoneas
para el procesamiento de este material en el equipo de extrusién doble-husillo co-

rotante para la obtencion de granulados.

107



3.3 EVALUACION

Como se explicé en el apartado 2.6 de la Metodologia, la determinacién de la calidad de
las mezclas se realizd6 mediante una evaluacion y fue llevada a cabo determinando la
distribucion de tamafio de particula (DTP) y una caracterizacion morfolégica mediante
microscopia electrénica de barrido (MEB).

3.3.1 Distribucion de tamafio de particula

El tamafio de granulados obtenidos a partir del procesamiento de los polimeros
Polietilenglicol PEG 3350 y Polietilenglicol PEG 8000 se presentan en los siguientes
gréficos (Grafico 3. 11 y Grafico 3. 12), donde se expone el nombre de la muestra y el
porcentaje en peso que representa los tamafios predominantes en ella, en una escala
de 0 a 100%, con una relacién de >200 pm, 850-200 pum y <850 um, que corresponde a

malla 10, malla 20 y base respectivamente.

Las mezclas fueron agrupadas en dos grupos: en un primer grupo para aquellas
muestras obtenidas por el Polietilenglicol PEG 3550 y un segundo grupo para aquellas
muestras obtenidas por Polietilenglicol PEG 8000. Las muestras que presentaron un
95% de granulados mayor a 200 um que son productos de tamafo apropiado fueron
consideradas como excelentes y dptimas, a las mezclas que presentaron un valor
mayor del 85% y menor al 95% seran considerados como productos con tendencia
apropiada e idénea, sin embargo a las mezclas presentaron un valor menor al 85% en
granulos mayores a las 200 um fueron considerados como deficientes o deplorables por
presentar un porcentaje considerable de finos no deseados con un tamafio menor a los
850 pm.
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e Grupo A: Polimero polietilenglicol PEG 3350.

El grafico de barras del Grafico 3. 11 representan las fracciones de tamafos granulares
para diversas muestras obtenidas a parametros y condiciones variables como fueron

descritas con anterioridad.

Grafico 3. 11 Distribucidén de tamafio de los granulados obtenidos por PEG 3350

TAMARNO DE GRANULO
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X

B >200 pm ®200-850 um <850 um

De acuerdo a condiciones, parametros de procesamiento y a los valores del grafico de
barras anterior (Grafico 3. 11) las mezclas preparadas con polietilenglicol PEG 3350 y
otros materiales a diversos porcentajes de composicion, los mejores resultados y que
fueron consideradas 6ptimas con un valor mayor al 95% en cuanto a una distribucion de
tamafio mayor a las 200 pum, fueron obtenidas de las mezclas denominadas M1 3350,
M8 3350, M9A 3350 y M9C 3350.

Por otro lado las mezclas M3 3350, M4 3350, M5A 3350, M5B 3350, M6D 3350 y M9

3350, fueron consideradas como apropiadas al presentar una distribucion de tamafio

mayor a las 200 pm.
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Sin embargo a las mezclas denominadas M2 3350, M6A 3350, M6B 3350, M6C 3350 y
M7 3350 fueron catalogadas como deplorables por presentar una deficiente granulacion
uniforme mayor a las 200 um, debido a la presencia de una cantidad considerable de

finos no deseados.
e Grupo B: Polimero polietilenglicol PEG 8000.

La grafica de barras del Grafico 3. 12 representan las fracciones de tamafios granulares
para diversas muestras obtenidas a parametros y condiciones variables como fueron

descritas con anterioridad.

Grafico 3. 12 Distribucién de tamafio de los granulados obtenidos por PEG 8000

TAMARNO DE GRANULO
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De acuerdo a condiciones, parametros de procesamiento y a los valores del grafico de
barras anterior (Grafico 3. 12) las mezclas preparadas con polietilenglicol PEG 8000 y
otros materiales a diversos porcentajes de composicion, los mejores resultados y son
consideradas 6ptimas con un valor mayor al 95% en cuanto a una distribucion de
tamafo a las 200 um, fueron obtenidas de las mezclas denominadas M6B 8000, M2
8000 y M8 8000.
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Por otro lado las mezclas M4A 8000, M5 8000, M6A 8000 y M9 8000, fueron
consideradas como apropiadas al presentar una distribucion de tamafio mayor a las 200
pum. Sin embargo a las mezclas denominadas M1 8000, M3 8000, M4B 8000 y M7 8000
fueron catalogadas como deplorables por presentar una deficiente granulacion uniforme
mayor a las 200 pum, debido a que existe una cantidad considerable de finos no

deseados.

Estos valores nos permitieron determinar el grado de heterogeneidad del granulado
obtenido por extrusion y el rango de tamafios de particula presentes, particulas
mayores a 200 um y una distribucién estrecha de tamafio de particula permitié que el

granulado presentara una buena fluidez.

3.3.2 Microscopia Electronica de barrido.

Figura 3. 12 Imagen de M1 3350 capturada con SEM a 200X.
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En la figura anterior (Figura 3. 12) muestra una imagen del material obtenido
denominado M1 3350, estudiado por MEB a una escala de 200x. Superficie en gran

parte homogénea en distribucion de particulas que cubren incluso limites de grano.

Figura 3. 13 Imagen de M5 3350 capturada con SEM a 200X.

En la figura anterior (Figura 3. 13) muestra una imagen del material obtenido
denominado M5 3350, estudiado por MEB a una escala de 200x. Presenta un mayor
detalle de la morfologia expuesta, con las distintas fases de los materiales presentes y

distribucion de particulas
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Figura 3. 14 Imagen de M9 3350 capturada con SEM a 200X.

En la figura anterior (Figura 3. 14) muestra una imagen del material obtenido
denominado M9 3350, estudiado por MEB a una escala de 200x. Se puede observar
una zona con detalla de la formacion de particulas, formacién y distribucion

homogénea.
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Figura 3. 15 Imagen de M2 8000 capturada con SEM a 200X.

En la figura anterior (Figura 3. 15) muestra una imagen del material obtenido
denominado M2 8000, estudiado por MEB a una escala de 200x. Esta superficie

muestra morfologia y topografia irregular con cristales de distinto tamafio.
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Figura 3. 16 Imagen de M6 8000 capturada con SEM a 200X.

En la figura anterior (Figura 3. 16) muestra una imagen del material obtenido
denominado M9 3350, estudiado por MEB a una escala de 200x. En esta imagen el
detalle de la foto se aprecian distintas morfologias y fases de los cristales y estructura

del material granulado.
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Figura 3. 17 Imagen de M8 8000 capturada con SEM a 200X.

En la figura anterior (Figura 3. 17) muestra una imagen del material obtenido
denominado M8 8000, estudiado por MEB a una escala de 200x. Una imagen con una

superficie con topografia regular en cuanto a cristales, limites de granos y textura de la

muestra
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3.4 DETERMINACION DE LAS MEJORES DE LAS MUESTRAS

Como se ha explicado anteriormente en el apartado 2.5.1 se realiz6 un analisis
comparativo entre las muestras obtenidas a través de la distribucion del tamafio de
particulas, sin embargo de todas las muestras obtenidas del polietilenglicol PEG 3350
asi como del polietilenglicol PEG 8000 se pueden destacar siete de ellas que
demostraron una calidad superior al resto. Estas siete muestras son agrupadas a su

vez en dos conjuntos distintos como se establecio en el apartado 3.3.

3.4.1 Grupo A: Polimero PEG 3350

Las mezclas de este grupo fueron preparadas exactamente los mismos materiales a
diferentes proporciones de polimero aglutinante en este caso polietilenglicol (PEG
3350), polimero plastificante como lo fue el trietilcitrato (TEC) y la presencia de un
principio activo como lo fue el ibuprofeno (IB). Los parametros de cada muestra se

presentan en la siguiente tabla (Tabla 3. 7).

Tabla 3. 7 Composicion de las muestras M1 3350, M8 3350, M9A 3350 y M9C 3350

Constituyentes Perfil de temperaturas
Vel. Vel.

TEC | IB T1L | T2 T3 | T4 @ T4 | Husillos | Alim.

Mezcla PEG
3350
M13350 | 20.0 0.0 | 80.0 61.3|/61.3 61.9|79.1 69.1 100 440
M8 3350 | 20.0 5.0 | 75.0 61.5|61.7 62.4|63.1 61.6 150 1700
M9A 3350 | 15.0 | 5.0 | 80.0 | 63.6 | 61.2 61.6 62.0|58.0 150 1100
M9C 3350 | 15.0 5.0 | 80.0 63.6 | 61.2 61.6 | 62.0 58.0 210 1200

En la siguiente tabla (Tabla 3. 8) se presentan los indices DTP correspondientes para

las muestras que componen el grupo A.
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Tabla 3. 8 DTP de las muestras M1 3350, M8 3350, M9A 3350 y M9C 3350

DTP
Mezcla
>200 pm | 200-850 pm | <850 um
M1 3350 95.87 0.70 3.43
M8 3350 96.38 2.76 0.83
M9A 3350 96.52 1.05 2.32
M9C 3350 95.51 0.06 3.32

De las muestras que fueron obtenidas de este grupo (grupo A), las que presentaron
valores superiores al resto de las muestras segun el método de DTP, fueron las
muestras M8 3350 y M9C 3350. Sus parametros de procesamiento vienen registrados

en la siguiente (Tabla 3. 9).

De este modo se puede decir que estos valores representan las condiciones de
procesamientos establecidos Optimos y la composicibn en porcentaje como las
adecuadas e idéneas propuestas dentro de este primer grupo, en base a los resultados
obtenidos en los indices de la distribucién del tamafio de particula, en la Figura 3. 18 se
puede observar una fotografia visual del aspecto fisico de las muestras obtenidas bajo

estas condiciones.

Tabla 3. 9 Pardmetros de procesado de muestras optimas M8 3350 y M9C 3350

Perfil de temperaturas Vel. Vel.

T1 T2 T3 T4 T4 | Husillos @ Alim.

M8 3350 | 61.5|61.7 62.4  63.1 | 61.6 150 1700
M9C 3350 | 63.6 | 61.2 | 61.6 | 62.0 | 58.0 210 1200

Mezcla
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Figura 3. 18 Fotografia de las muestras M8 3350 y M9C 3350

3.4.2 Grupo B: Polimero PEG 8000

Las mezclas de este grupo fueron preparadas exactamente con los mismos materiales

a diferentes proporciones de polimero aglutinante en este caso polietilenglicol (PEG

8000), polimero plastificante como lo fue el trietilcitrato (TEC) y la presencia de un

principio activo como lo fue el ibuprofeno (IB). Los parametros de cada mezcla se

presentan en la siguiente tabla (Tabla 3. 10).

Tabla 3. 10 Composicion de las muestras M2 8000, M6B 8000 y M8 8000

Constituyentes Perfil de temperaturas
Vel. Vel.
Mezcla | PEG . .
TEC 1B  T1 T2 T3 | T4 | T4 | Husillos | Alim.

8000

M28000 225 O |775 701 77.0 73.7 78.6 60.0 50 550
M6B 8000 | 175 25 80 50.8 76.0 70.0 83.1 514 130 800
M8 8000 | 20.0 5.0 | 750 313 742 819 834 475 60 850

En la siguiente tabla (Tabla 3. 11) se presentan los indices DTP correspondientes para

las muestras que componen el grupo B.
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Tabla 3. 11 indices de DTP de las muestras M2 8000, M6 800 y M8 8000

DTP
Mezcla
>200 pm | 200-850 pm | <850 pm
M2 8000 95.87 0.70 3.43
M6B 8000 | 96.38 2.76 0.83
M8 8000 96.52 1.05 2.36

De las muestras que fueron obtenidas de este grupo (grupo B) y que presentaron
valores superiores al resto de las muestras segun el método de DTP, fueron las
muestras M6B 80000 y M8 8000. Sus parametros de procesamiento vienen registrados
en la siguiente tablas (Tabla 3. 12). De este modo se puede decir que estos valores
representan las condiciones de procesamientos establecidos éptimos y la composicion
en porcentaje como las adecuadas e idoneas propuestas dentro para este segundo
grupo, en base a los resultados obtenidos en los indices de la distribucion del tamafio
de particula, en la figura siguiente (Figura 3. 18) se puede observar una fotografia visual
del aspecto fisico de las muestras obtenidas bajo estas condiciones.

Tabla 3. 12 Parametros de procesado de muestras 6ptimas M6B 8000 y M8 8000

Perfil de temperaturas Vel. Vel.
Mezcla

TL | T2 T3 | T4 T4 | Husillos | Alim.
M6B 8000  50.8 | 76.0 | 70.0 83.1 | 51.4 130 800
M8 8000 | 31.3 | 74.2 819 83.9 475 60 850

Figura 3. 19 Fotografia de las muestras M6B 8000 y M8 8000
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CONCLUSIONES

Las principales conclusiones que se han obtenido en el la realizacion del presente

trabajo son las siguientes:

e Se ha desarrollado un proceso experimental para la obtencién de granulados a
partir de mezclas de un polimero termoplastico polietilenglicol de diferente
peso molecular como el polietilenglicol PEG 3350 y polietilenglicol PEG 8000,
con un polimero plastificante como el trietilcitrato e ibuprofeno, variando la
composicién de los diferentes constituyentes, con el fin de encontrar una
mezcla con propiedades y aspecto apropiado para su potencial aplicacion en el

sector farmacéutico.

e Fue posible llevar a cabo la caracterizacion de los materiales granulados
fabricados en una extrusora mediante un método de transformacion como lo es
el proceso de extrusion doble husillo co-rotante, determinando los parametros

de proceso Optimos sobre la calidad del material obtenido.

e Se encontré que la configuracion de husillos afecta las propiedades de los
polimeros y de los materiales a extruir, ya que al ser un proceso de extrusion
doble husillo co-rotante, el mezclado toma lugar en su mayor parte en la
seccion de blogues de amasado/mezclado como resultado del corte y

elongacion.

e Se establecieron para el procesamiento de las mezclas preparadas las
condiciones de operacion de la extrusora doble husillo co-rotante, partiendo de

un analisis de calorimetria diferencial de barrido.
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e El perfil de temperatura se distribuydé en 5 zonas cuyas temperaturas fueron
variables e independientes para cada tipo de mezcla a procesar, sin embargo
los perfiles de temperatura se fijaron para obtener granulados evitando la

degradacion a temperaturas elevadas.

e Se pudo conocer que la velocidad a la cual deben ser procesadas este tipo de
mezclas es aquella que permita que el sistema de extrusion opere
continuamente. En el sistema de extrusion doble-husillo, es el giro de estos los
que determinan la velocidad de arrastre minima o maxima, por lo que la
velocidad también serd un parametro independiente y variable para cada tipo

de mezcla.

e Otro parametro como lo fue el torque al procesar las mezclas se ha
relacionado con la temperatura y la influencia de los distintos polimeros usados
durante la extrusidbn. Un incremento constante del torque durante Ia
transformacién es un claro indicio de que se esta dificultando el procesamiento

de los materiales e inclusive de una posible degradacién de la mezcla.

Ademas de las conclusiones anteriores también ha sido posible establecer una serie

de conclusiones parciales las cuales se muestran a continuacion:

e De las mezclas obtenidas y evaluadas mediante un indice de distribucion de
particula (DTP) en las formulaciones con los diferentes porcentajes de materia
prima se concluye que aquellas formulaciones preparadas por el polimero
Polietilenglicol PEG 3350 fueron las mezclas M8 3350 y M9C 3350, que
representan 96.38 y 95.51% respectivamente como las mejor calidad
sobresaliente. Por otro lado para aquellas mezclas preparadas por el polimero
polietilenglicol PEG 8000 fueron las mezclas M6B 8000 y M8 8000 con valores
de DTP del 96.38 y 96.52% respectivamente.
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e Las mezclas M8 3350, M9C 3350, M6B 8000 y M8 8000 elegidas como las de
mejor calidad sobresaliente de acuerdo a su indice DTP obtuvieron la siguiente
formulacion 20:5.0:75, 15:5.0:80, 17.5:2.5:80 y 20:5.0:75 de Polietilenglicol
(PEG 3350 y PEG 8000), Trietilcitrato e Ibuprofeno respectivamente.

e Los pardmetros de extrusion fueron el ajuste de un perfil de temperaturas °C,
la velocidad de rotacion de los husillos [rpm] y una configuracion de husillo fija.

e Los resultados obtenidos de los analisis mediante un estudio de imagenes
realizado a las mezclas cumplen con los requisitos establecidos para este tipo

de producto.

Como conclusion final podemos afirmar que las mezclas elaboradas de
polietilenglicol, trietilcitrato e ibuprofeno y procesadas por el método de extrusién
doble husillo co-rotante cumplen con las caracteristicas cuantitativas de calidad. Al
ser un método de transformacion versatil nos permitird obtener una amplia gama de
productos novedosos y de un alto valor agregado, asi como el de reducir gastos e
incrementar la capacidad de produccion a diferencia del método de transformacion

tradicional mono husillo.
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RECOMENDACIONES

e Realizar con las composiciones en peso Yy las condiciones de proceso
considerados como Optimos (muestras, M8 3350, M9C 3350, M6B 8000 y M8
8000) la transformacion de forma continla en un proceso de extrusion doble

husillo co-rotante a nivel industrial.

e El estudio de otros polimeros y plastificantes que permitan la obtencion de este
tipo de materiales con propiedades Optimas para su transformacién por extrusion

doble husillo co-rotante estudiando la influencia y ventajas de los mismos.

e La cuantificacion de las propiedades mecanicas de las mezclas preparadas por
estos materiales seria Util para obtener una mayor comprension del proceso de

extrusion doble husillo co-rotante.

e Estudio de las propiedades fisico-quimicas de los materiales obtenidos bajo este

método de transformacion.

e En esta tesis, sOlo se investigd en detalle un Unico API, el ibuprofeno. Por lo

tanto, se sugiere que seria interesante estudiar en detalle otros ejemplos.

e Este tipo de polimeros (PEG Yy trietilcitrato) bajo estrés térmico y mecanico,
muestran transformacion de fase durante el proceso de extrusibn a alta
temperatura. Se recomienda una investigacion adicional de estos ejemplos
utilizando modelos computacionales como lo pueden ser Tecnologia Analitica de
Procesos (PAT).
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ANEXO 1

Experimentacion PEG 3350 MI 3350 | M2 3350 | M3 3350 | M4 3350 M5 3350 M6 3350 M7 3350 | M8 3350 M9 3350
PARAMETROS / VARIABLES A A A A A B A B C D A A A B ©
Vel. husillos de extrusién [RPM] 100 200 100 170 150 170 120 200 250 180 50 150 150 180 210
Vel. husillos de Alimentacién [RPM] 440 2000 2000 640 700 1500 700 700 1000 1000 700 1700 1100 1200 1200
Velocidad de Alimentacion [kg/h] 14,4 15,40 16,2 16,1 8,9 8 7,8 7,1 6,7 6,2 16,1 16,7 7,6 6,7 6,6
Perfil de temperatura [°C]
Alimentacion T1 61.3 59.8 58.8 59.3 58.5 60.3 61.0 61.0 63.8 63.8 71.0 61.5 63.6 63.6 63.6
Zona Intermedial T2 61.3 60.8 59.0 60.0 59.4 61.2 60.7 60.7 60.9 60.9 78.0 61.7 61.2 61.2 61.2
Zona media T3 61.9 60.8 61.3 62.0 61.3 63.1 61.2 61.2 60.2 60.2 60.0 62.4 61.6 61.6 61.6
Zona Intermedia2 T4 79.1 69.9 61.9 72.0 67.4 66.6 69.8 69.8 72.0 72.0 60.0 63.1 62.0 62.0 62.0
Salida T5 69.1 64.4 61.7 59.5 60.2 60.6 59.1 59.1 58.0 58.0 49.3 61.6 58.0 58.0 58.0
Formulacion
Polimero aglutinante [%p] 20.0 22.5 25.0 25.0 22.5 22.5 17.5 17.5 17.5 17.5 25.0 20.0 15.0 15.0 15.0
Polimero plastificante [%p] 0.0 0.0 0.0 25 25 25 25 25 25 25 5.0 5.0 5.0 5.0 5.0
API [%p] 8.0 775 75.0 72.5 75.0 75.0 80.0 80.0 80.0 80.0 70.0 75.0 80.0 80.0 80.0
Proceso
% Carga extrusor 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100
Torque 4,4 4,7 4,4 4,4 4,4 4,9 4,4 4,4 4,7 4,7 4,6 4,9 4,4 4,7 4,5
Temp. Material [°C] 65.6 60.4 58.6 55.7 56.8 55.8 55.3 55.5 54.6 55.6 57.6 57.3 53.5 53.7 53.3
SFL [g/Rev.] 0,144 0,077 0,162 0,095 0,059 0,047 0,065 0,036 0,027 0,034 0,322 0,111 0,051 0,037 0,031
SMEC [kJ/kg] 30,556 61,039 27,160 46,460 74,157 104,125 67,692 123,944 | 175,373 | 136,452 14,286 44,012 86,842 126,269 | 143,182
Observaciones Si Si Si Si Si Si Si Si Si Si Si Si Si Si Si
granula | granula | granula | granula | granula | granula | granula | granula granula granula granula | granula | granula | granula granula
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ANEXO 2

Experimentacion PEG 8000 MI 8000 M2 8000 M3 8000 M4 8000 M5 8000 M6 8000 M7 8000 M8 8000 M9 8000
PARAMETROS/VARIABLES A A A A B A A B A A A
Vel. husillos de extrusion [RPM] 50 50 90 90 50 50 90 130 60 60 140
Vel. husillos de Alimentacién [RPM] 600 550 530 550 500 410 700 800 770 850 1180
Velocidad de Alimentacion [kg/h] 17,1 17,7 15,9 8,9 8 15,6 10,6 9,3 14,1 15,6 15,9
Perfil de temperatura [°C]
Alimentacion T1 69.0 70.1 69.1 50.4 41.2 41.0 50.8 50.8 30.7 31.3 32.0
Zona Intermedial T2 76.3 77.0 80.0 77.3 60.0 50.0 76.0 76.0 72.7 74.2 75.2
Zona media T3 73.8 73.7 65.7 55.8 60.0 60.2 70.0 70.0 60.5 81.9 80.3
Zona Intermedia2 T4 82.5 78.6 79.0 60.3 60.0 75.5 83.1 83.1 67.1 83.4 84.1
Salida T5 53.7 60.0 60.4 57.8 65.0 54.9 51.4 51.4 38.8 47.5 53.6
Formulacién
Polimero aglutinante [%p] 20.0 22.5 25.0 25.0 25.0 22.5 17.5 17.5 25.0 20.0 15.0
Polimero plastificante [%p] 0.0 0.0 0.0 25 25 25 25 25 5.0 5.0 5.0
API [%p] 80.0 775 75.0 72.5 72.5 75.0 80.0 80.0 70.0 75.0 80.0
Proceso
% Carga extrusor 100% 100% 100% 100% 100% 100% 100% 100% 100% 100% 100%
Torque 4,8 4,6 4,4 4,5 4,5 4,5 4,7 4,7 4,7 4,5 4,7
Temp. Material [°C] 39.2 46.2 47.8 47.5 375 43.4 45.9 45.9 27.7 429 43.1
SFL [g/Rev.] 0,342 0,354 0,177 0,099 0,160 0,312 0,118 0,072 0,235 0,260 0,114
SMEC [kJ/kg] 14,035 12,994 24,906 45,506 28,125 14,423 39,906 65,699 20,000 17,308 41,384
Observaciones Si granula Si granula Si granula Si granula Si granula Si granula Si granula Si granula Si granula Si granula Si granula
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