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Resumen y Abstract IX

Resumen

Caracterizacion de un proceso de manufactura aditiva por extrusién de un
biopolimero y definicion de su potencial uso como dispositivo para transporte de

farmacos

Se propone el disefio, instalacién y caracterizacién de una plataforma de manufactura
aditiva experimental robotizada, para la fabricacién de dispositivos de biopolimeros de
almidones de yuca y maiz, en estado gelatinizado, con diferentes proporciones de aguay
glicerina. En la etapa de exploracion inicial, se seleccionaron los principales componentes
del extrusor (diametro de boquilla de 0,8 mm) y fueron definidas las dieciocho mezclas,
con los factores: tipo de almidén (yuca y maiz), porcentaje de almidén (15%, 20% y 25%)
y porcentaje de glicerina (respecto al contenido de base seca: 0%, 15% y 30%). Se usaron
bancos de prueba, para identificar los parametros de ajuste del proceso, se determindé la
respuesta de las mezclas en cinco niveles de velocidad del extrusor, y dos niveles de
presion en el tanque reservorio, estableciendo las condiciones para determinar el valor
promedio de tasa de material extruido en 0,360 g/min, para los dos grupos de almidones,
y como consecuencia a ese resultado se obtuvieron los rangos de velocidades de extrusiéon
para el grupo de almidén de yuca en 655 mm/min y 404 mm/min para el grupo de almidén

de maiz.

En la caracterizacion mecanica de los dispositivos, se encontré que la mezcla de agua
destilada con almidén de yuca (20%) y glicerina (15%), presentaron la mejor respuesta al
esfuerzo mecéanico. Finalmente se examina el potencial uso de un dispositivo
(seleccionado por la mejor respuesta de resistencia mecéanica), como medio de transporte

y liberacion de un compuesto activo (Diclofenaco sodico).

Palabras clave: Manufactura aditiva, biopolimero de almidén, control de proceso.
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Abstract

Characterization of an additive manufacturing process by extrusion of a
biopolymer and definition of its potential use as a device for drug transport

The design, installation and characterization of an experimental robotized additive
manufacturing platform is proposed for the manufacture of biopolymer devices from
cassava and corn starches, in gelatinized state, with different proportions of water and
glycerin. In the initial exploration stage, the main components of the extruder (nozzle
diameter of 0.8 mm) were selected and the eighteen mixtures were defined, with the
following factors: type of starch (cassava and corn), percentage of starch (15%, 20% and
25%) and percentage of glycerin (with respect to the dry base content: 0%, 15% and 30%).
Test benches were used to identify the process adjustment parameters, the response of
the mixtures was determined at five extruder speed levels and two pressure levels in the
reservoir tank, establishing the conditions to determine the average value of the extruded
material rate at 0.360 g/min for the two starch groups, and as a consequence of this result,
the extrusion speed ranges for the cassava starch group were obtained at 655 mm/min and

404 mm/min for the corn starch group.

In the mechanical characterization of the devices, it was found that the mixture of distilled
water with cassava starch (20%) and glycerin (15%) presented the best response to
mechanical stress. Finally, the potential use of a device (selected for the best mechanical
resistance response) is examined as a means of transport and release of an active

compound (Diclofenac sodium).

Keywords: Additive manufacturing, starch biopolymer, process control
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1.Introduccion

Los polimeros provenientes de hidrocarburos fueron considerados una gran revolucion en
todos los sectores en los cuales fueron aplicados a mediados del siglo XX, con una gran
incidencia en la fabricacion de dispositivos biomédicos y farmacéuticos (Englert et al.,
2018). Las circunstancias actuales en un escenario con escasez de hidrocarburos, han
fomentado el descubrimiento de nuevos materiales ambientalmente sustentables, para la
produccion de dispositivos en el sector de la salud, con caracteristicas biocompatibles y
biodegradables.

Los materiales que mejor se adaptan a todas estas necesidades son los biopolimeros,
provenientes de recursos renovables y abundantes, como los almidones y celulosas.
Dichos materiales son transformados mediante procesos cada vez mas innovadores, como
las técnicas de manufactura aditiva — AM (por sus siglas en inglés), que permiten la
construcciéon de piezas con caracteristicas personalizadas en funcién de las necesidades
de cada usuario, en un corto periodo de tiempo y a bajos costos, respecto a los procesos

de manufactura tradicional, cuando se requieren minimos volimenes de produccion.

La AM agrupa un conjunto de técnicas, que permite de forma sencilla desarrollar piezas
complejas, apoyado por materias primas de bajo costo, procesado mediante tecnologias
flexibles y el posicionamiento preciso para la construccién de geometrias en un espacio

determinado, mediante sistemas de Control Numérico Computarizado — CNC.

En esta investigacion se propone el disefio, instalacién y caracterizacion de una plataforma
robotizada y un extrusor portable, en la construccion de dispositivos con forma de prismas
rectangulares, con potenciales aplicaciones para el transporte de compuestos activos de

uso biomédico, elaborados de almidones de yuca y maiz pregelatinizado.



2 Introduccién

1.1 Planteamiento del problema

En la actualidad se est4 generando un amplio desarrollo en el sector farmacéutico y otras
areas de la salud, a partir de la integracion de técnicas tradicionales y tecnologias
emergentes las cuales ofrecen soluciones innovadoras a las necesidades especificas de
cada paciente, Esto se evidencia por ejemplo en el uso actual de técnicas de AM para la
fabricacion del primer medicamento aprobado por la Administracion de Alimentos y
Medicamentos - FDA (Norman et al., 2017).

Los biopolimeros integran una amplia familia de materiales, principalmente provenientes
de fuentes biologicas, que han logrado desplazar a los polimeros convencionales
obtenidos de hidrocarburos, como medio para el desarrollo de productos aplicados en
areas biomédicas. Pero los biopolimeros presentan diversos desafios en su
procesamiento, principalmente por sus propiedades Unicas que demandan procesos

especificos para la manufactura de productos.

La presente investigacion explora el disefio y caracterizacion de una plataforma
experimental robotizada de AM por extrusion, para la obtencién de dispositivos con forma
de prisma rectangular, fabricados con dos grupos de almidén: Yuca (Manihot esculenta) y
Maiz (Zea mays), evaluando para cada mezcla el comportamiento mecanico y geométrico
de los dispositivos obtenidos, y de esta forma explorar nuevas soluciones de materiales y
procesos de manufactura en la obtencion de productos para el transporte de principios

activos de uso farmacéutico.

1.2 Justificacion

Actualmente se buscan tecnologias y materiales para el desarrollo de productos
innovadores, con bajos costos y ambientalmente favorables, capaces de proporcionar
funciones Unicas en el sector biomédico y farmacéutico, con tratamientos personalizados,
como dispositivos combinados implantables, nuevos sistemas con perfiles de liberacién
controlado o incluso complejas estructuras para el transporte de mdltiples sustancias

activas en un Unico producto (Goole & Amighi, 2016).
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El enfoque del estudio se centra en evaluar el disefio y procesamiento de una plataforma
experimental robotizada de AM por extrusion, para obtener piezas de almidones
gelatinizados, e identificar la potencial aplicacion de la técnica propuesta de AM, para la
fabricacion de dispositivos biomédicos con capacidad de cargar y liberar un principio activo
farmacéutico, y de esta forma difundir el conocimiento alcanzado para generar nuevos

productos.

1.3 Objetivos

1.3.1 Objetivo General

El objetivo de este trabajo se centra en la caracterizacion de un proceso de AM por
extrusion para la construccion de patrones de biopolimero de almidén y examinar su

potencial uso como dispositivo para transporte de farmacos.

1.3.2 Objetivos Especificos

- Caracterizar el proceso experimental de AM por extrusion para la obtencion de
biopolimero de almidon.

- ldentificar el comportamiento mecanico y geométrico de los patrones de
biopolimero obtenidos.

- Establecer el potencial uso de los patrones de biopolimero obtenidos mediante el

proceso experimental de AM, como dispositivo para transporte de farmacos.






2.Estado del Conocimiento

2.1 Manufactura Aditiva

Los procesos de produccién flexible para el desarrollo de productos personalizados, se
orienta a un nuevo tipo de manufactura con bajos volimenes de fabricacion, los cuales son
altamente costosos bajo los métodos tradicionales de elaboracién por lotes o series (Horn
& Harrysson, 2012). Con el desarrollo del control numérico computarizado — CNC y
técnicas tradicionales para la transformacién de materiales, fue posible establecer a finales
del siglo XX un nuevo tipo de produccién, conocida como manufactura aditiva — AM (por

sus siglas en inglés), prototipado rapido o popularmente denominado como “impresion 3D”.

El comité internacional “F72” de la Sociedad Americana para Ensayos y Materiales —
ASTM, define la AM como el “proceso de unir materiales para fabricar piezas mediante
modelos tridimensionales, construidos normalmente capa por capa” (ASTM, 2009); Se han

agrupado siete tipos de procesos o técnicas globales de AM: “Fotopolimerizacion”, “Fusién
de lecho de polvo”, “Inyeccién por aglutinante”, “Inyeccién de material”, “Laminacion de
hojas”, “Extrusion de material’ y “Deposicion directa de energia” (Travitzky et al., 2014)

(ISO/ASTM, 2015) (Calignano et al., 2017).

Asi mismo se ha definido por parte de la ASME (American Society of Mechanical
Engineers) y la ISO (International Standart Organization), la definicibn de Manufactura
Aditiva (AM, por sus siglas en inglés), para designar todas aquellas tecnologias con las
capacidad de fabricar objetos fisicos, a partir de una representacion geométrica, mediante
la adicién sucesiva de material (ISO/ASTM, 2015). En general todas las técnicas de AM

conservan las siguientes etapas de fabricacion (Gibson et al., 2015):
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- Disefio: Se suele representar digitalmente el modelo a fabricar mediante un
software de disefio asistido por computador - CAD (por sus siglas en inglés) o
definicibn mediante una macro con un patron repetible.

- Conversion formato: En muchos casos los modelos CAD se convierten a un formato
“STL” (abreviacién en inglés de estereolitografia), para ajustar los limites externos
del modelo y seccionarlos en capas sucesivas, adaptado posteriormente a las
caracteristicas del software que sirve de interfaz con el equipo AM.

- Materia Prima: Para cada tipo de tecnologia AM, se implementan materias primas
especificas como filamentos, granulos o soluciones aglutinantes.

- Impresién: Se agregan y solidifican las materias primas en capas sucesivas,
conservando la forma geométrica predefinida.

- Posprocesamiento y Aplicacibn: En muchos casos los elementos impresos
requieren un proceso adicional de pulido, sinterizacién, secado u otros, para

mejorar la presentacion final del producto.

2.2 Sistemas de AM por extrusion

Todas las tecnologias de extrusién se caracterizan por la salida controlada de un material
desde una zona de confinamiento, transportado por un conducto y depositado a través de
una boquilla por efecto de una presion. Para obtener un diametro constante de material a
la salida de la boquilla y generar trayectorias continuas, es necesario mantener una presion
de extrusion y velocidad de trayecto constantes. El material a extruir debe cumplir con las
siguientes condiciones para implementarse en cualquiera de las técnicas de AM por

extrusion (Gibson et al., 2015):

- El material debe estar inicialmente en una forma semisoélida y luego tener la
capacidad de solidificarse a través del tiempo

- Debe poseer propiedades aditivas para generar una unién entre las superficies de
cada trayectoria de construccion

- Presentar homogeneidad en las propiedades reolégicas del material depositado,

para mantener un didmetro constante a la salida de la boquilla (Ligon et al., 2017).
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Por lo general los materiales en estado semisdlidos procesados con AM, se transportan
desde un depdsito por medio de un émbolo y/o tornillo sin fin. Los materiales termoplasticos
sélidos en forma de filamento o pellets son impulsados por un rodillo a través de una
camara con una resistencia eléctrica de calentamiento, para modificar el estado sélido-
liquido del material por medio del cambio de temperatura (técnica Fused Deposition
Modeling — FDM)! (Gibson et al., 2015).

Tradicionalmente ha existido un gran interés en las técnicas de AM por extrusion, debido
a los bajos costos de materias primas y la construccion de los equipos, respecto a otros
procesos. Los sistemas de AM con tecnologia por extrusion permiten manufacturar piezas
con diversos tipos de materiales, como polimeros fundidos, pastas, suspensiones
coloidales, siliconas y otras sustancias semisolidas (Norman et al., 2017). Cualquier
sistema de AM por extrusién se caracteriza por las siguientes condiciones (Gibson et al.,
2015):

- Alimentacién del material: El equipo requiere un depoésito para la precarga del

material o suministro contindo mediante bombeo.

- Cambio de estado del material: En algunas técnicas de extrusion el material sélido
en forma de granulos, polvo o filamento, es transformado hasta un estado

semiliquido.

- Aplicacion de una presidn constante para transportar el material a través del

sistema de extrusion.

- Extrusion o liberacién del material por una boquilla con una seccion transversal
definida: La geometria de la boquilla define en parte la forma final de las trayectorias

depositadas y la geometria de la pieza.

Las tecnologias de AM por extrusién son adecuadas para la construcciéon de piezas
relativamente grandes debido a que el diametro de la boquilla de salida es grande

respecto a la resolucion ofrecida por otras técnicas de AM, y por lo tanto la construccion

1 FDM es una técnica de AM, basada en la extrusién de un material plastico en forma de filamento
a través de una boquilla que se encuentra a una alta temperatura y depositado en un estado
semisolido en capas sucesivas sobre una plataforma controlada por CNC
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de la pieza se puede hacer a una mayor velocidad, pero también se tendra menos

control sobre la precision superficial de la pieza.

2.3 Materiales semisolidos extruidos por AM

La extrusion de materiales altamente viscosos (dependientes de la velocidad de
cizallamiento y temperatura), se pueden simplificar como fluidos newtonianos, hasta la
deposicion del fluido (Bellini et al., 2005), posteriormente el efecto de la temperatura en los
procesos de curado o secado de la pieza para la solidificacién del material, posee una alta
dependencia del tiempo para mantener la forma y dimensiones de la pieza elaborada, aun
cuando el efecto de la tension superficial, la gravedad, secado y enfriamiento del material,
tienden a modificar dicha geometria. Especialmente los materiales de gel presenta un
comportamiento de contraccién o hinchamiento, dependiendo de las caracteristicas del
gel, junto con una alta porosidad en sus estructuras (Gibson et al.,, 2015). Otra
consecuencia de las estructuras producidas con mdltiples trayectorias adyacentes o la
deposicion de material con un area transversal de un gran tamafio, es la dificultad para
mantener un secado constante de toda la trayectoria depositada o incluso de todo el
elemento manufacturado, por lo que al enfriarse la pieza puede generar distorsiones

geométricas.

El ensamble de mdltiples capas hasta formar una geometria o pieza es posible debido a
interacciones complejas de multiples fendmenos fisicos, como la geometria de la
trayectoria depositada, la adherencia entre capas y los efectos de la temperatura de
enfriamiento. La propagacion de las trayectorias depositadas, es altamente dependiente
de la tension superficial, unién o sinterizacién con las capas adyacentes, fluencia por
gravedad y humectacion. En la literatura cientifica se ha postulado el modelo de tensién
superficial (Figura 1), para definir el conjunto de fuerzas que condicionan la geometria del
material depositado (N. Turner et al., 2014), donde y.v representa la resistencia generada
entre el aire circundante y el material depositado, y.v la resistencia entre el aire y la

superficie sélida, y ywv es la resistencia debida al liquido con la superficie. Para las
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construcciones de capas sucesivas con trayectorias de geometria transversal radial, el
angulo 0 determina la estabilidad del material depositado, mientras el angulo ¢ formado
sobre la superficie de la trayectoria de capa precedente condiciona la amplitud de la
dispersion (junto con el radio de curvatura de la superficie: R).

Figura 1. Efecto de las fuerzas superficiales sobre el filamento depositado.

.-+ CAMINODE -,
A DISPERSION ~C

DIAGRAMA DE FUERZAS

Modificado de: Turner, Strong, & Gold (2014).

El cordén de polimero depositado a la salida de la boquilla, fluye debido a un caudal
volumétrico Q, cuyo modelo se aproxima a un flujo simple de Hagen-Poiseuille, evaluado
en funcion del diametro de salida de la boquilla D,, como se muestra en la siguiente
Ecuacion 1, donde AP es el cambio de presion a lo largo del extrusor, n el valor de la
viscosidad dinamica y L, es la longitud de la boquilla (N. Turner et al., 2014):

(Dy\*
’ﬂ'll. Y .-II AP

° TEaL, Ecuacion 1

La fuerza de enlace que mantiene unidas las diferentes trayectorias del polimero
depositado, se analizan de forma empirica y depende de la energia de adhesion-cohesion,
el area transversal en contacto entre las capas, las condiciones térmicas globales del
proceso (conveccion del aire circundante y temperatura del material a la salida de la
boquilla), conduccién térmica del material, y la sinterizacion del flujo viscoso, (N. Turner et
al., 2014).

Experimentalmente se ha demostrado la interaccion térmica entre el material fundido con

respecto a la capa precedente, ocasionando un aumento de la temperatura de las capas



10 Caracterizacion de un proceso de manufactura aditiva por extrusion de un biopolimero y

definicién de su potencial uso como dispositivo para transporte de farmacos

adyacentes a la nueva trayectoria depositada, lo cual activa la integracién de las diferentes
areas en contacto, y en los materiales termoplasticos decae hasta un valor por debajo de

la temperatura vitrea en un corto periodo (Sun et al., 2008) (Bellini et al., 2004).

La aditividad entre diferentes trayectorias adyacentes, se alcanza mediante un agente
humectante o disolvente residual, mientras los materiales activados por temperatura
requieren de una energia calorica residual. Cuando la energia cal6rica es superior al
estado donde fluye el material, ocasiona una elevada integracién entre las capas, y en
consecuencia afecta la geometria de la pieza disefiada. Una baja energia residual altera
la adhesién entre las trayectorias contiguas generando un desprendimiento o separacion
entre capas (Gibson et al., 2015).

Para garantizar la unién entre las diferentes trayectorias depositadas se ha sugerido
convencionalmente para las técnicas de manufactura aditiva por extrusion, implementar
una distancia entre capas del mismo tamafio del diametro de la boquilla (N. Turner et al.,
2014). Cuando la deposicion se hace a una mayor altura se afecta la integracién y
alineacion de las trayectorias, y cuando se deposita a una menor distancia se altera la
geometria desarrollada previamente por efecto de la acumulaciéon del material o por el
contacto de la boquilla con el material (Gibson et al., 2015).

2.4 Sistemas de AM robotizados

En la tltima década se ha evidenciado un aumento en el uso de diversos tipos de sistemas
robotizados de AM, sobrepasando los alcances de los dispositivos CNC convencionales
(impresoras de AM: cartesianas, delta y polar), incluso con la capacidad de integrar
manufactura sustractiva y aditiva en un mismo centro de mecanizado. Por su alta
flexibilidad y precision los brazos roboéticos de seis o0 més grados de libertad se han
implementado en conjunto con sistemas de extrusion para la elaboracion de diferentes
productos y servicios (acompafiamiento en procesos operatorios en areas médicas o

construccion de obras arquitecténicas) (Urhal et al., 2019).

Experimentalmente se han implementado equipos robotizados con seis grados de libertad,

para controlar la posicion de la extrusion de materiales ceramicos, como en el caso de las
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técnicas surgidas en el afio 1996 Robocasting — RC, “Liquid Deposition Modeling” o
“Three-Dimensional Fibre Deposition” (J. P. Li et al., 2007), donde se hace uso de una
boquilla para depositar a temperatura ambiente una suspension de pasta ceramica para la
obtencion de piezas de “ceramica en verde”, la cual posteriormente se seca en horno de
alta temperatura (Schlordt et al., 2012). Dichas técnicas hacen parte de un grupo de
tecnologias denominadas Tecnologias de Formas Libres por Extrusion — EFF (por las
siglas en inglés de “Extrusion freeform fabrication”), uno de estos sistemas utiliza un
dispensador mévil y una bomba de cavitacion progresiva para extruir sustratos de geles
acuosos granulares o filamentos, mediante la adaptacion de un mini extrusor instalado en

una plataforma de posicionamiento de alta precision (Bellini et al., 2005).

Recientemente se ha explorado los alcances de los brazos roboéticos en AM con sistemas
de extrusion para la elaboracién de dispositivos con polimeros termoestables vy
termoplasticos (Felbrich et al., 2018), la incorporacién de fuentes de luz ultravioleta en
procesos que hacen uso de resinas fotocurables (X. Li et al., 2017), y la instalacién de
sistemas de Deposicién Directa de Energia , por medio de una fuente laser o generador
de plasma, utilizado en la fabricacién de piezas metalicas (acero inoxidable, aluminio,

acero de herramienta, titanio, y diversas aleaciones) (Ding et al., 2017).

2.5 AM en el sector farmacéutico

Mediante la AM se ha facilitado el desarrollo de una nueva gama de productos
personalizados en las areas de la salud para la fabricacion de prétesis, modelos in vitro,
entre otros. Especificamente en el area farmacéutica existe un creciente interés en el
estudio de la AM para el desarrollo de dispositivos farmacéuticos, que incluyen formas de
dosificacién sdlidas, dispositivos implantables y administracion tépica (Zadpoor & Malda,
2017).

Por definicion, un producto farmacéutico es una forma de dosificacion terminada que
contiene un ingrediente activo destinado para el diagnéstico, curacion, mitigacion,
tratamiento o prevencion de enfermedades en el hombre u otros animales, y puede estar

integrado en un sistema de entrega de farmaco (FDA, 2017). Dentro de las presentaciones
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mas difundidas de medicamentos se encuentran las formas de dosificacion soélida,

obtenidas por medio de procesos tradicionales de manufactura.

La fabricacion de productos farmacéuticos mediante AM se pueden elaborar
principalmente de ingredientes farmacéuticos activos y excipientes (Norman et al., 2017).
En el mes de agosto del afio 2015 se establecié un gran hito en la industria farmacéutica
con la aprobacion por parte de la FDA del primer medicamento fabricado con AM, con lo
cual se dio apertura a un creciente conjunto de desarrollos innovadores e investigaciones
para comprender el modo como estas tecnologias de AM podian mejorar las funciones de
las diversas formas farmacéuticas de medicamentos o dispositivos de manera
personalizada, con la promesa de beneficiar a los usuarios finales en cuanto a la eficacia,
accesibilidad y seguridad de estos productos, basado en el control de las materias primas,
defectos de fabricacion y en los parametros del proceso de AM (Norman et al., 2017).

Las investigaciones tradicionales de medicamentos se centran principalmente en el control
del perfil de liberacion, pero con la AM es posible ajustar la liberacion del compuesto activo,
usando la distribucién geométrica para obtener complejos sistema de administracion con

multiples farmacos y perfiles de liberacién integrados (Goyanes et al., 2015).

Otro campo de aplicaciéon se encuentra en el disefio de dispositivos médicos combinados,
para el desarrollo de prétesis mediante AM con geometrias y administracién de farmacos
personalizados, para combatir infecciones o la regeneracion de tejidos (Zadpoor & Malda,
2017). La AM ha tenido un alto impacto investigativo al incorporar técnicas y procesos
tradicionales como: moldeo en soluciones, separacion de fases, lixiviacion en particulas y

liofilizacion, entre otras (Yeong et al., 2004).

Se ha implementado la técnica de FDM, para el desarrollo de dispositivos médicos
combinados y productos farmacéuticos, con aplicacion directa en situaciones anatémicas
con una alta variabilidad geométrica o funciones localizadas que requieren un alto control
de manufactura. El mayor campo de investigacion de AM por FDM para aplicaciones
farmacéuticas se centra en el desarrollo de diferentes formas de dosificaciones orales y
dispositivos implantables, de policaprolactona - PCL, Polyvinyl alcohol — PVA, etilcelulosa
— EC, poli (L-lactida) (PLLA), hidroxipropil metil celulosa HMPC, entre otros, en
combinacion con principios activos o farmacos, para determinar su comportamiento como

sistema de liberacion o transporte (Kempin et al., 2017)
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2.6 Biopolimeros

Los polimeros se pueden definir como macromoléculas compuestas por una o multiples
unidades quimicas 0 monémeros, que se repiten a lo largo de toda una cadena. A
comienzos del siglo XX se desarrollaron los primeros polimeros sintéticos como la
baquelita y el nylon, y desde entonces se ha avanzado en la comprensién de estos
materiales (Sperling, 2005). Los polimeros se pueden clasificar segun sus propiedades
fisico-quimicas en termoplasticos, termoestables y elastbmeros, producidos
industrialmente mediante la polimerizaciéon por suspension, emulsion, masa o solucién
(Carraher, 2017).

Los biopolimeros o polimeros naturales poseen un origen biolégico no fésil, y se
caracterizan principalmente por sus propiedades biodegradables y sus alcances
renovables. Dentro de los biopolimeros se encuentra los polisacaridos como el almidén,
celulosa, gelatina, entre otros. La sintesis de los biopolimeros naturales parte de la
integracion de moléculas en una macromolécula por efecto de reacciones enzimaticas de
mondmeros activados, formados metabdlicamente dentro de las células, que incluyen las

proteinas, aceites y/o carbohidratos derivados de bacterias (Carraher, 2017).

2.7 Almidones

Los almidones son polisacaridos de origen vegetal, siendo uno de los materiales
biodegradables mas abundantes y presentes en un gran porcentaje de los alimentos
consumidos por los humanos y animales. Presenta unidades anhidrido glucosa con
enlaces a—4. Los granulos de almidéon se componen de los polisacaridos amilosa y
amilopectina. La amilosa se obtiene a partir de la condensacion de D-glucan provenientes
de enlaces glucosidicos 1—4 (Figura 2 - A). A su vez la amilopectina se caracteriza por
poseer ramificaciones que enlazan un tronco central mediante enlaces a-1-6 (Figura 2 -
B). A continuacion se muestran las estructura de la amilosa y amilopectina (Johnson et al.,
2003).
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Figura 2. (A) Estructura de la amilosa. (B) Estructura de la amilopectina
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Modificado de Johnson, Mwaikambo, & Tucker, 2003.

Los enlaces de hidrégeno de los grupos hidroxilo en la superficie de los granulos de
almidon promueven las propiedades hidrofilicas, afectando el procesamiento térmico del
material, siendo la temperatura de descomposicién térmica menor a la temperatura de
fusién. Por lo anterior el almidon es considerado un polimero termoplastico en presencia
de plastificantes como glicerina 0 agua, entre otros, bajo efectos de cizalladura y
temperaturas (Johnson et al., 2003). El plastificante se incorpora en las cadenas de
almidén, como consecuencia se obtiene un biopolimero con un procesamiento complejo
debido a una alta viscosidad, bajas propiedades mecanicas, baja estabilidad ambiental y
soluble en agua, siendo posible contrarrestar dichos efectos mediante procesos de
copolimerizacion por injerto, derivacién quimica, la incorporacién de polimeros sintéticos o
entrecruzamiento con sales de calcio, zirconio y lignina. Asimismo es posible mejorar las
propiedades del almidébn como biopolimero termoplastico, mediante el proceso de

gelatinizacion, retrogradacion y desestructuracion de los granulos (Nafchi et al., 2013).
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El proceso de gelatinizacién ocurre de forma determinada para cada tipo de almidén, por
efecto de una alta concentracion de agua y temperatura, posteriormente al romperse la
estructura de los polisacaridos se reduce el caracter cristalino de su estructura,
aumentando la viscosidad hasta la fragmentacion de los granulos, posterior hinchamiento
y movilidad térmica. El aumento de la temperatura origina la difusién de la amilosa, y
consecuentemente la desintegracion de los granulos con alto contenido de agua (Nafchi et
al., 2013). Una vez se reduce la temperatura de la mezcla del almidén y plastificante, ocurre
la retrogradacion del almidén, caracterizado por el aumento en la orientacién de los
puentes de hidrogeno, junto con una alta turbiedad y viscosidad de las mezclas. Finalmente
en la etapa de desestructuracion se obtiene una distribucion de puentes de hidrogeno
contenidos en las moléculas de almidén y polimeros amorfos en una matriz homogénea
(Nafchi et al., 2013).

2.8 Antecedentes de AM de almidones gelatinizados

Se han publicado diversos articulos de investigacion relacionados con la AM de hidrogeles
y otros biomateriales dispersos en plastificantes, con aplicaciones en ciencias médicas (J.
Liu et al., 2019) y alimentos (Dankar et al., 2018), para la fabricacién de “scaffolds” o
estructuras soporte, extruidos en gel y posteriormente secado para generar una masa
sélida. También se han comparado polimeros naturales y sintéticos, siendo estos ultimos
mas estables y rigidos, mientras los polimeros naturales presentan una mayor
biocompatibilidad y aplicacién para la construccién de componentes blandos (Gibson et
al., 2015).

El almidon se ha implementado usualmente combinado con otros biomateriales (Hassan
et al., 2019), ceramicos (L. Yang et al., 2019) y polimeros (Kuo et al., 2016), en
dispersiones 0 mezclas de compuestos. Pero el uso del almidon en forma de gel para
aplicaciones en AM es menos frecuente, siendo posible destacar una investigacion que
relaciona los efectos reoldgicos en el procesamiento de mezclas compuestas por goma
xantana, carrageno y almidén de papa, con la finalidad de determinar la capacidad de
impresion por extrusion para generar geometrias de lineas o trayectorias en forma de

estrellas de cinco puntas, patrones bidimensionales rectangulares (tejido de trayectorias
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5x5) y tridimensionales en forma de cilindros, y evaluar cualitativamente la capacidad de
auto soporte y estabilidad geométrica de cada mezcla (Z. Liu et al., 2019). En el estudio
de Huan Chen (y otros, 2019), se caracterizan las propiedades reoldgicas de los geles de
arroz, maiz y papa, presentando una primera aproximacion de los efectos de cizallamiento
en la etapa de extrusion, y finalmente se comparan las diferentes mezclas en la elaboracion

de tres geometrias de forma libres (rostro, escarabajo y cubeta) (Chen et al., 2019).

En la investigacion realizada por Fanli Yang (y otros, 2018), se determina el efecto del
zumo de limén en la optimizacion de la extrusion de los geles de almidon de papa, y
estabilidad geométrica de las impresiones por AM al modificar diferentes condiciones del
proceso: volumen de extrusion (mejor resultado obtenido: 24 mm?/s), velocidad de
movimiento (mejor resultado obtenido: 30 mm/s), ante diferentes diametros y alturas de la
boquilla, y en general presentando las mezclas de almidén y zumo de limén que mejor

comportamiento ofrecen (F. Yang et al., 2018).

En otro estudio se obtiene almidén gelatinizado de maiz con hidroxiapatita, para la
construccion de dispositivos en forma de prisma rectangular y circular, enfocados a sustituir
implantes en trastornos 6seos, para lo cual se evalué la resistencia mecanica compresiva,
microestructura de los soportes y biocompatibilidad in vitro mediante células osteoblasticas
humanas, consiguiendo altas tasas de resistencia a compresion respecto a otras
estructuras compuestas por hidroxiapatita (4,07 a 10,35 MPa), y proliferacion de las células
cultivadas (Koski et al., 2018).



3.Materiales, Equipos y Métodos

Para la primera etapa del proyecto de investigacion, se plantea el uso de los almidones de
Manihot esculenta (hombre comun: yuca o mandioca) y Zea mays (hombre comun: maiz)
pregelatinizados en combinacién con los plastificantes agua y glicerina, en diferentes
proporciones. Se definié el rango de extrusion admisible de estas mezclas en funcion de
las caracteristicas del equipo extrusor (marca: WASP). En esta primera etapa se hace uso
de bancos de pruebas, con los cuales identificar los rangos de operacion del proceso.

Posteriormente se desarrolla el protocolo de fabricacion de los dispositivos de
biopolimeros, mediante el control de posicionamiento del brazo robético y correlacionado
con la salida del material a través del extrusor. Esta etapa seré descrita con mayor detalle

en el Capitulo 4: “Caracterizacion y respuesta del proceso”, del presente trabajo.

En una tercera etapa de la investigacion se evaluaron las caracteristicas dimensionales y
resistencia mecanica compresiva de los diferentes dispositivos obtenidos. El dispositivo
gue presentd la mejor respuesta de resistencia mecanica compresiva, fue elegido para
transportar y liberar el compuesto activo seleccionado (Diclofenaco sddico). A continuacion
se presentan las caracteristicas principales de los materiales, equipos y métodos

implementados a lo largo del proyecto de investigacion.

3.1 Materias primas

Para el desarrollo de la investigacion se usaron almidones nativos de yuca (Lote:
0001400861) y maiz (Lote: 0001393214), adquiridos en la empresa CIACOMEQ S.A.S,,

con las siguientes caracteristicas (Tabla 1).
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Tabla 1. Ficha técnica de humedad y pH de los almidones adquiridos

ALMIDON MAIiz YUCA
pH 4-6,5 45-7,0
Contenido de humedad (%) | 11,5-13,0 11,5-13,6

La humedad de cada almidén, fue verificada por medio del método de secado al horno,
segun el protocolo de “pruebas fisicas - 731", publicado por la USP (USP, 2012),
registrando la pérdida de humedad en un gramo de almidén, a una temperatura de 130°C,
por un periodo de 90 minutos, definido en los reportes de la USP, para los almidones de
yuca y maiz, con un criterio de aceptacion de humedad del 16% y 15%, respectivamente.

También mediante un equipo Gehaka, modelo “IV 2000”, de radiacion infrarroja, se
corroboré la humedad del almidon, siguiendo el método establecido por el fabricante:
expandiendo 5 gramos de cada almidon en la bandeja de calentamiento del equipo, hasta
una temperatura de estabilizacién de 110 °C. En la siguiente Tabla 2 se muestra los
resultados obtenidos, por cada método: Finalmente fue seleccionado el porcentaje de

humedad obtenido con el equipo infra rojo, debido a la alta repetibilidad de los resultados.

Tabla 2: Caracterizacion de la humedad de los almidones

ALMIDON MAIZ (% humedad) | YUCA (% Humedad)
Método de secado por horno | 11,9 12,5
Método por infra rojo 12,9 12,7

Para cada tipo de almidon en polvo, se determind el tamafio del granulo, mediante el
método de caracterizacion por microscopia Optica (Patel & Seetharaman, 2006).
Inicialmente se hace una suspension, mezclando 1g de almidén en 100ml de agua, con un
agitador magnético, marca: LABTECH, modelo: LMS-1003, a 300 rpm, durante 15 min, a
temperatura ambiente. Luego se preparan las suspensiones en portaobjetos y se registran

el tamafio del granulo en un microscopio invertido LECO®500 a 400 aumentos. Para los
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granulos en forma equiaxial se define como distancia de medicion el didmetro que circunda
el granulo y para otras geometrias se elige la mayor longitud del granulo (Medina, 2008).
Se analizaron 500 granulos por cada tipo de almidén, y mediante el software Minitab 19 se
compararon las distribuciones tipo Normal y Weibull, por ajuste Anderson-Darling,
convenidas en otros estudios para el mismo método de andlisis (Medina, 2008), obteniendo
los siguientes resultados (Tabla 3) (El planteamiento completo del estudio estadistico se

presenta en el Anexo A).

Tabla 3. Tamafio de granulo para cada tipo de almidon

] MEDIA DEL TAMARO DEL | DESVIACION ESTANDAR
TIPO DE ALMIDON ) N
GRANULO (um) DEL TAMARNO (um)
Maiz 14,233 4,202
Yuca 12,748 4,045

La identificacion del tamafio de grano es un parametro fundamental en los procesos de
extrusion, ya que se encuentra relacionado con la viscosidad y la generacion de porosidad
sobre la superficie del material extruido, y especialmente en los almidones procesados se
evidencian fenémenos de hinchamiento por efecto de los cambios de temperatura y alto
contenido de humedad, ocasionando los fenédmenos de gelatinizacién y degradacién, en

el interior de la camara del extrusor (Ye et al., 2018).

También fue determinado el contenido de amilosa y amilopectina de cada almidon,
(Informe No: 94888), con la técnica de andlisis enzimatico, precipitando la amilopectina
para cuantificar el contenido de amilosa (Vilaplana et al., 2012), obteniendo los siguientes
datos (Tabla 4).

Tabla 4. Resultados del porcentaje de amilosa y amilopectina

TIPO DE ALMIDON | ALMIDON TOTAL (%) | AMILOSA (%) AMILOPECTINA (%)

MAIz 79,53 49,75 50,25

YUCA 82,18 35,43 64,57
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En algunas investigaciones se ha probado la relacién entre el tamafio del granulo y el
contenido de amilosa (Waterschoot et al., 2016) (Patel & Seetharaman, 2006), otras
fuentes documentadas exponen resultados que contradice dicha hipétesis (Escalante-
Aburto et al., 2016). Pero de forma mas constante se expone la influencia de la viscosidad
respecto al contenido de amilosa-amilopectina (Lii et al., 1996) (Zdanowicz & Johansson,
2016), y se ha demostrado que la viscosidad aumenta en cuanto mayor contenido de
amilosa se encuentre presente, entre otras condiciones (una menor temperatura y
humedad en los procesos de extrusion ocasionan una mayor viscosidad)(Xie et al., 2009).
Todas estas caracteristicas se han aplicado en técnicas de AM por extrusion, al incluir los
efectos reolégicas de los materiales con las caracteristicas sistematicos de la técnica
(pardmetros de viscosidad, adhesividad, respuesta geométrica, tension superficial,
condiciones de gelatinizacion, entre otras) (Z. Liu et al., 2019; F. Yang et al., 2018)

La glicerina grado USP (Lote: 201805312), utilizada en el estudio como plastificante en
algunos grupos de mezclas, fue adquirida a través de la empresa CIMPA S.A.S. El agua
destilada empleada para todas las pruebas, fue obtenida de los laboratorios de Ingenieria
Quimica de la UNAL, cuya conductividad registrada (Monitor: CM-230), fue menor a 0,26
puS/cm. Como compuesto activo para la evaluacién del transporte, se selecciond
Diclofenaco so6dico - DS (Lote: 0001219852).

3.2 Seleccion y preparacion de mezclas

Previamente fueron seleccionados los rangos de mezclas, determinando la capacidad de
extrusion en funcion del contenido de agua de las mezclas y para tres tipos de boquillas
(diametros de salida de: 0,41; 0,84 y 1,2 mm). A continuacion se presenta el conjunto de
mezclas definidas inicialmente (Tabla 5). El cédigo mostrado hace referencia, al tipo de
almidén (M: maiz; Y: yuca), seguido de la proporcién de almidén, y por ultimo la proporcién

de agua (respecto al contenido de base seca).
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Tabla 5. Mezclas preliminares

Yuca | Y-1-1 | Y-1-2 | Y-1-3 | Y-1-4 | Y-1-5 | Y-1-6 | Y-1-7 | Y-1-8 | Y-1-9

Maiz | M-1-1 | M-1-2 | M-1-3 | M-1-4 | M-1-5 | M-1-6 | M-1-7 | M-1-8 | M-1-9

Posteriormente se determinan los rangos viables para el procesamiento de cada una de
estas mezclas, mediante una evaluacion cualitativa de la capacidad de extrusion (control
de la salida del material a través del extrusor) y auto soporte (capacidad de mantener la
construccion de capas sucesivas verticales, sin generar un colapso o0 esparcimiento),
siendo esta Ultima condicion fundamental para la construccion de los prismas
rectangulares. Para determinar el control de la extrusién y capacidad de auto soporte de
las mezclas, fueron definidos como parametros de entrada del proceso: la maxima
velocidad del motor del extrusor (aproximadamente 146 rpm) y presion en el tanque

reservorio de 0,3 MPa.

Al finalizar estas pruebas exploratorias se obtuvieron las siguientes proporciones con
capacidad de extrusion en el equipo WASP (Tabla 6). Las mezclas fueron seleccionadas
al encontrar los limites de operacion del sistema de extrusion y las condiciones para la
construccion del prisma por la técnica de AM, fijando los limites en las composiciones con
mayor humedad “1-6” y las mezclas con mayor proporcion de almidén: “1-3”. Entre estos
grupos se fij6 una mezcla intermedia con una proporcion “1-4,5". En la seccion “4.1
Seleccion Condiciones Preliminares”, se muestra en detalle el proceso experimental

realizado.

Tabla 6. Proporciones preliminares seleccionadas

Yuca | Y-1-3 | Y-1-4,5 | Y-1-6

Maiz | M-1-3 | M-1-4,5 | M-1-6
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A dicha seleccion se incorporé el efecto de la glicerina en tres niveles: 0%, 15% y 30%
(respecto al contenido de base seca), quedando finalmente el conjunto de mezclas con la
siguiente codificacion, siendo el dltimo valor el porcentaje de la glicerina (Tabla 7). El uso
de la glicerina se ha reportado en un diverso nimero de investigaciones de almidones
gelatinizados (entre otros polisacaridos), como un potencial plastificante que mejora las
propiedades mecanicas y resistencia a la permeabilidad del vapor (Basiak et al., 2017).

Tabla 7. Proporciones de mezclas seleccionadas

Yuca Maiz
Y-1-3-0 M-1-3-0
Y-1-4,5-0 M-1-4,5-0
Y-1-6-0 M-1-6-0
Y-1-3-0,15 M-1-3-0,15
Y-1-4,5-0,15 [M-1-4,5-0,15
Y-1-6-0,15 M-1-6-0,15
Y-1-3-0,3 M-1-3-0,3
Y-1-4,5-0,3 M-1-4,5-0,3
Y-1-6-0,3 M-1-6-0,3

A partir de las proporciones seleccionadas se obtiene la conversion frente al porcentaje de
cada combinacion, luego se hace una correccién de porcentaje ajustado con los tres
niveles definidos de almidén (15%, 20% y 25%) y glicerina (0%, 15% y 30%, respecto al
contenido de base seca), y finalmente se hace la correccion (en gramos), basado en el
contenido de humedad que presenta cada almidén, segun el resultado caracterizado por
andlisis infra rojo (Maiz: 12,9% y Yuca: 12,7% de humedad). En la Tabla 8 se muestra las
equivalencias de la conversion a porcentaje, donde: “W” es el contenido de agua destilada,

“S” contenido de almidon y “G” el contenido de glicerina.
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Tabla 8. Proporciones y porcentajes ajustados para cada mezcla

Proporciones | % % Ajustado

Cdédigo Mezclas |S |W |G S w G |[S w G*

1-3-0 113 |0 25,00 |75,00{0,00(25,00 |75,000,00
1-4,5-0 1 ]45]|0 18,18 |81,82|0,00 (20,00 |80,00|0,00
1-6-0 116 |0 14,29 |85,71/0,00 (15,00 |85,00|0,00
1-3-0,15 13 1]0,15(24,10 |72,29|3,61|25,00 |71,25|3,75
1-4,5-0,15 1 /45(0,15(17,70 |79,65|2,65|20,00 |77,00|3,00
1-6-0,15 1|6 ]0,15(13,99 |83,92|2,10|15,00 |82,75|2,25
1-3-0,3 1|3 |03 [23,26 [69,77|6,98]|25,00 |67,50|7,50
1-4,5-0,3 1 (45|03 |17,24 |77,59|5,17|20,00 | 74,00 6,00
1-6-0,3 1|6 |03 [13,70 [82,19|4,11|15,00 |80,50 4,50

(*) El contenido de glicerina mantiene los porcentajes seccionados respecto al valor de

base seca (0%,15% y 30%). En la columna se presentan los porcentajes de glicerina en la

mezcla total.

La preparacion del material para las diferentes etapas del proyecto (exploracion del rango

de procesamiento, ajuste de variables en bancos de pruebas y fabricacién de dispositivos

de prismas rectangulares), se realiz6 con el siguiente protocolo (Ver Anexo C):

a. Pesaje de las materias primas.

b.

Homogenizacién de materiales con agitador magnético por 10 minutos.

Calentamiento y agitacion hasta alcanzar el estado de gelatinizacion de cada

mezcla.
Vertimiento del material en tanque reservorio.

Instalacién de todos los componentes (dispositivo de extrusion, tanque reservorio,
sistema de control de velocidad, pistola de calor y/o brazo robotico, entre otros

elementos).
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f. Pruebas de caracterizacidén posteriores (evaluacion dimensional, determinacion de

resistencia mecanica compresiva y transporte de compuesto activo).

Para el pesaje de las mezclas se utilizé una balanza analitica marca: Shimadzu, modelo:
UWG620H, con un nivel de precision de fabrica de 0,001g. Para comprobar el margen de
error se realiz6 una comprobacion por medio de masas graduadas, del laboratorio de

metrologia de Universidad Nacional de Colombia- Sede Bogota.

El agitador magnético con control de temperatura Marca: LABTECH, Modelo: LMS-1003,
fue implementado para obtener las diferentes mezclas. La agitaciébn se mantuvo en un
rango aproximado de 540 rpm. La temperatura de la placa se ajust6 a una velocidad de 20
°C/min, registrado con una termocupla “Tipo J” conectada a un multimetro digital (marca:
UNI-T, modelo: UT33C). En el Anexo B se encuentran los pardmetros mas relevantes para
la gelatinizacion de cada mezcla, cuyos datos fueron obtenidos durante la preparacién de
cada gel en las etapas experimentales de: bancos de prueba y plataforma experimental

robotizada de AM por extrusion.

3.3 Bancos de prueba

En general para todos los ensayos en los bancos de pruebas, se implementd el tanque

reservorio y extrusor, disefiados con sistemas de control predefinidos.

El tanque reservorio, esta constituido por un tubo de cloruro de polivinilo — PVC, de 33 mm
de diametro y 500 mm de longitud, con una resistencia a la presion de 2,17 MPa (21,7 bar).
Se pudo constatar la estabilidad de la temperatura de algunas mezclas por mas de 48
horas, por medio de la termocupla “Tipo J” conectada al multimetro digital, aunque para
efectos de todas las pruebas se procur6 mantener el material dentro del tanque por un

periodo menor a 4 horas.

Las mezclas son impulsadas hacia el extrusor por medio de un émbolo de nylon en el
interior del tubo de PVC. A su vez el émbolo es empujado por un flujo de aire proveniente
de un compresor (marca: Ingersoll Rand de 7,5 HP y presion méaxima de 1,034MPa), y

controlado por un manometro con regulador, marca Italmanometri-Cavriago (rango de
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control 0 a 1,2 Mpa). Se pudo comprobar el movimiento del émbolo dentro del tubo, sin
ningun material, a un nivel de presion “P1” de aproximadamente 0,12 + 0,03 Mpa, pero
experimentalmente para procesar las mezclas se seleccionaron los niveles de presion “P2”
=0,2+ 0,03 MPay “P3” = 0,3 £ 0,03 MPa.

El sistema de extrusion marca WASP (v1.0), cuenta con boquillas intercambiables de
ajuste “Luer Lock”, con diametros de salida interno entre 0,21-1,55 mm. Fue necesario
seleccionar la boquilla que mejor comportamiento presentaba para el conjunto de mezclas
propuestas, eligiendo finalmente una boquilla de 0,84 mm de diametro (seccién: “4.1.
Seleccion Condiciones Preliminares”). En la camara de extrusion, el flujo es transportado
hacia la boquilla, por medio de un tornillo sin fin de hilo afilado, con una longitud de 70 mm,

diametro externo de 5,2 mm, didmetro interno de 3,3 mmy un paso 3,3 mm.

El movimiento del tornillo se produce mediante un servomotor (también conocido como
“stepper motor”), marca Pamoco P42-2H-2-A-168-4, con una capacidad de torque de 33
N.cm, controlado por un microcontrolador Arduino ref: “ONE” junto con un circuito “driver’
bipolar A4988, y una interfaz desarrollada en LabView 2016, con lo cual fue posible variar
la velocidad del motor en 5 niveles. En la seccidn “4.3: Definicidon del proceso” se presenta

con mas detalles las caracteristicas del controlador.

Para el desarrollo de los andlisis con los bancos de pruebas, se acuerda como
metodologia, empezar por el nivel mas bajo de presion para el procesamiento de las
mezclas “P2” (0,2 MPa) y el menor nivel de velocidad “V5” (ver seccion: “4.2.2. Control de
Velocidad del material extruido”), hasta estabilizar el flujo de salida de las mezclas por un
periodo de tres minutos, luego se capturan los datos por triplicado (velocidad de salida,
diametro y tasa del material extruido), y progresivamente se aumentan los niveles de
velocidad hasta el maximo valor “V1”, después se limita la salida del material por un periodo
de cinco minutos en un nivel de velocidad “V5” (con la misma presion “P2”), luego se ajusta
el mandémetro al nivel de presion “P3” (0,3 Mpa), y se capturan los resultados por cada

nivel de velocidad incrementalmente.



26 Caracterizacion de un proceso de manufactura aditiva por extrusién de un biopolimero y

definicién de su potencial uso como dispositivo para transporte de farmacos

3.3.1 Medicién de la velocidad del material extruido

Con el fin de identificar la velocidad de salida del material a través del extrusor, se disefié
un banco de pruebas, que permitié ajustar el rango de operacion del equipo, para mantener
las condiciones de salida de flujo aproximado entre las diferentes mezclas preparadas. A
continuacion se muestra el esquema del sistema de pruebas (Figura 3):

Figura 3. Esquema Banco de Pruebas para la Velocidad de extrusion

~——[SOPORTE BANCO PRUEBA|

EXTRUSOR WASP

SOPORTE UNIVERSAL|

AJUSTE
DISTANCIA RECORRIDA
DEL MATERIAL

TANQUE RESERVORIO|

™

Para la conformaciéon del banco de pruebas, se fij6 el dispositivo extrusor al soporte de
acrilico disefiado para dicho fin. Alineado perpendicularmente a la salida de la boquilla, se
fija una cAmara Kodak C1550 (Resolucion: 16 mega pixeles, acercamiento: 5X y Velocidad
fotograma: 25 cuadros/segundo), con la cual se registra la salida del material en un
recorrido de 10 mm de distancia respecto a la boquilla del extrusor, para cada una de las
cinco velocidades del motor y los dos niveles de presion: “P2” = 0,2 MPay “P3” = 0,3 MPa.
Durante la prueba se registré por triplicado la velocidad del motor para cada mezcla, con

un tacometro Marca: Shimpo, Modelo: DT-209x.

Finalmente cada video de la prueba se analizé mediante el softwareTracker (v5.0.7), para
determinar la velocidad de salida del material a lo largo de su recorrido, contrastado con

un patrén milimétrico instalado en el banco de prueba. Se tomaron tres muestras por cada
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tipo de mezcla, velocidad y presién. Los resultados obtenidos se encuentran en la seccién
“4.2.2. Control de Velocidad del material extruido” y de forma detallada en el Anexo D.

3.3.2 Identificacion del diametro extruido

En las pruebas preliminares de extrusion se identific6 una variacién en el didmetro de
salida de cada uno de los almidones gelatinizados, por lo cual se evidencié la necesidad
de caracterizar dicho pardmetro por medio de un banco de pruebas especifico. En el
siguiente esquema se muestra la distribucién de los elementos que conforman el banco de
pruebas (Figura 4). Para el ensayo se implementd un estereomicroscopio marca: Nikon,
modelo: SMZ800), ajustado a 10 aumentos, y dispuesto horizontalmente con el fin de
capturar por triplicado el diametro del material a la salida del extrusor, para cada una de
las 5 velocidades del motor y los dos niveles de presion (0,2 y 0,3 MPa).

Figura 4. Esquema banco de pruebas del diametro del material extruido

SOPORTE UNIVERSAL

Mediante el software ImageJ (v1.52a) se capturaron las dimensiones de cada trayectoria
(cinco mediciones). Con los datos obtenidos de velocidad del material extruido
(Vva[mm/min]) y diametro de extrusion de cada mezcla (Dn[mm]), es posible encontrar el

valor de la velocidad del volumen de extrusion libre (Vd [mm?/s]) (Ecuacién 2) (F. Yang et
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al., 2018) y el volumen de extrusién por efecto de la altura de deposicién o distancia entre
capas “gap” (Vgap [MM3/s]), (Ecuacion 3) (Derossi et al., 2020). Otros detalles del método
son complementados en la seccion: “4.2.3. Identificacion del diametro de las muestras

extruidas”, y en el Anexo D se encuentran los resultados globales de la prueba.

Vy =-v,D?, Ecuacion 2

Voap = Zvnhzc Ecuacion 3

3.3.3 Tasa de material extruido

Con el banco de pruebas propuesto se obtuvo el rango de mezclas que mejor
comportamiento presentaba en la extrusion y se caracterizo la tasa del material depositado
(We [g/min]), en un periodo de un minuto (Ecuacion 4) (Mantihal et al., 2017), por cada

nivel de velocidad y presion.

= Ecuacion 4

( g ) __ Peso de material impreso (g)
e Tiempo de impresion (min)

min

El material extruido fue recolectado en un recipiente plastico, y registrado el valor de su
peso en una balanza analitica (marca: Shimadzu, modelo: UW620H). A continuacion se

muestra el esquema del banco de prueba (Figura 5):

Figura 5. Esquema banco de pruebas para la tasa de material extruido

EXTRUSOR WASP

SOPORTE UNIVERSAL

BALANZA ANALITICA

TANQUE RESERVORIO|
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Los resultados generales del ensayo se muestra en la seccion: “4.2.1. Tasa de material
extruido”, y los resultados detallados se presentan en el Anexo D. Una vez es definido el
conjunto de mezclas y sus respectivos parametros de ajuste (para homogenizar los
parametros de extrusion por cada grupo de almidon de yuca y maiz), se comprueba
nuevamente la cantidad de material depositado, previo a la manufactura de los
dispositivos, y se contrasta con los resultados del banco de pruebas, con el propésito de

ajustar la presion del manémetro.

3.4 Plataforma experimental robotizada de AM por

extrusion

El sistema de AM por extrusion robotizada, incorpora muchos de los dispositivos
mencionados anteriormente en los bancos de prueba, ya que el objetivo primordial de estas
pruebas preliminares consistié en aislar los efectos del mecanismo del extrusor para el
control de las diferentes mezclas. Se propuso inicialmente la construccion de prismas
rectangulares (con base cuadrada), cuyos angulos de vértice forman 90°. Esta geometria
fue seleccionada para la caracterizacion dimensional y resistencia mecanica compresiva

de los dispositivos obtenidos por cada una de las 18 mezclas.

Para el sistema de AM experimental propuesto en la investigacion, se instal6é el tanque
reservorio, equipo de extrusion WASP y demas componentes, en un brazo rob6tico marca:
YASKAWA, modelo MOTOMAN-MH®6. El equipo robdético tiene la capacidad de cargar
hasta 6 kg de peso, ideal para todos los componentes que se requerian instalar en la

plataforma.

Por medio del manipulador remoto del brazo robdtico: “Teach pendan” (Ref: JZRCR-
YPPO01-1), se defini6 una macro para la conformacion del patrén del prisma rectangular,
construido en funcién del diametro obtenido por cada tipo de almidén, en la seccién “4.3.3.
Sistema de posicionamiento por brazo roboético”, se presenta las condiciones para la

configuracion de la macro.
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También en las pruebas preliminares de fabricacién de los dispositivos, fue evidente la
necesidad de desalojar parte de la humedad depositada, durante la extrusion de las
trayectorias y construccion del prisma rectangular, por lo cual se fabric6 una armadura
porta mangueras adaptada al sistema de extrusion (mediante la impresora Stratasys, Eden
260V, con tecnologia “polijet”), para sujetar dos mangueras derivadas de una pistola de
calor (marca: Stanley, 1800W, con un rango de temperatura de 50-450 °C y capacidad de
flujo de aire de 300-500 L/min), y dos mangueras provenientes directamente del
compresor. En el siguiente esquema se muestra el disefio del sistema porta-mangueras

en el extrusor y brazo robético (Figura 6).

Figura 6. Esquema de la instalacion del proceso experimental de AM Robotizado
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El flujo de aire caliente proveniente de la pistola de calor, fue transportado a través de
mangueras, cuyas salidas se ubicaron adyacentes a la punta de la boquilla, ajustando la
temperatura y la velocidad de aire (Vair), en: 45+ 5 °Cy 2 £ 0,3 m/s, respectivamente. El
flujo de aire proveniente del compresor se ajusté a una velocidad de 3 + 0,5 m/s. Las
velocidades del aire a la salida de las mangueras se registraron mediante un anemometro
digital (marca: Lutron, modelo: LM-81AM), y las temperaturas se obtuvieron con la

termocupla “Tipo J” conectada al multimetro digital (marca: UNI-T, modelo: UT33C). Con
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el fin de ajustar la distribucion de las dos corrientes de aire caliente proveniente de la pistola
de calor, y evitar concentraciones de temperatura a lo largo de las mangueras, se

implement6 una pistola infrarroja marca: FLIR, Modelo: i40.

3.5 Construccion de los dispositivos

De los datos obtenidos en los bancos de pruebas y las condiciones de programacion de
las macros con el “TeachPendant”, es posible identificar el tiempo de fabricacion calculado
(tr[min]) (Ecuacion 5) y el peso tedrico de cada dispositivo (Wt [g]), (Ecuacion 6) (Derossi
et al., 2018), posteriormente contrastados con los valores obtenidos durante las pruebas.
Basado en las indicaciones de la seccion “4.3.3. Sistema de posicionamiento por brazo
robotico”, se especifican los parametros principales de cada una de las siguientes
ecuaciones, para la construccién de los prismas: numero de primitivas (N), distancia entre
trayectorias (a), niumero de capas (par e impar) a construir (M), velocidad de salida del

material (Vn) y tasa de material extruido (We).

__ 2aNQ+((2N+1)(2M))

Un

tr Ecuacién 5

Wext .,
w, =% Ecuacioén 6
t 60

Una vez obtenidos los dispositivos, se pesan en una balanza analitica (marca: Shimadzu,
modelo: UW620H). Luego las muestras son dispuestas en un horno de conveccioén forzada
(marca: Shimadzu, modelo TCE-N300), preparado a una temperatura de 50°C. Se registra
el cambio del peso de los dispositivos cada hora, por un periodo de 9 horas. De dicha etapa
es posible determinar el porcentaje de humedad final de cada grupo de dispositivos, y la

curva de secado (ver Anexo E).

Posteriormente las muestras se introducen en un desecador, disefiado y construido para
dicho fin, controlando la humedad interna mediante esferas de “silica gel” (con indicador
de humedad), verificando la humedad y temperatura interna, con un termo-higrémetro

(marca: KTJ, modelo: TA318). La humedad relativa dentro del desecador se mantuvo en



32 Caracterizacion de un proceso de manufactura aditiva por extrusién de un biopolimero y

definicién de su potencial uso como dispositivo para transporte de farmacos

un rango de 40 + 6 % de HR. Finalmente se extraen los dispositivos del desecador para la

caracterizacion dimensional y mecéanica.

3.6 Caracterizacion de los dispositivos

Una vez se han realizado todas las pruebas para ajustar los parametros del proceso de
AM por extrusion robotizada, y se han obtenido los dispositivos de biopolimero, se evalla
el comportamiento dimensional y mecanico de todas las muestras, posteriormente se
examina la capacidad de transporte del compuesto activo en los dispositivos que
presentaron la mejor respuesta de esfuerzo mecanico compresivo. A continuaciéon se
presentan las condiciones de los métodos y equipos implementados en cada una de estas

etapas de caracterizacion.

3.6.1 Caracterizacion dimensional de los dispositivos

Para cada dispositivo fabricado se capturan fotografias de las 6 caras externas, mediante
la camara Kodak C1550 (16 megapixeles), alineando de forma paralela cada una de las

caras capturadas con un calibrador pie de rey Marca Mitutoyo.

En el siguiente esquema se representa las posiciones espaciales del prisma (Figura 7. “A”):
“B1”: Cara superior, “B2”: Cara inferior, “Ln”: Cara lateral (n=1, 2, 3 y 4). Mediante el
software ImageJ (v1.52a), se capturan cinco distancias por cada una de las dos direcciones
longitudinales que conforman cada cara del prisma “d1” y “d2” (Figura 7. “B”), para un total
de 60 registros por cada dispositivo. La altura del prisma fue definido por la posicién de las
distancias “Ln-d2” (n=1, 2, 3y 4), y las longitudes horizontales — “L»” (promedio del largo y
ancho del prisma) se determinan por los datos capturados en la zona del techo-base (Bn-

dn) y en las caras laterales “Ln-d1” (n=1, 2, 3 y 4).

También se captura tres datos del angulo que conforma cada vértice “Vn” (n=1, 2, 3y 4),

a un cuarto de distancia de las aristas de cada esquina (“a1”), entre los centros que
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componen cada lado del respectivo vértice: “a2”, y hasta el final de cada arista “a3” (Figura

7. “C”), para corroborar la perpendicularidad entre cada lado adyacente.

Finalmente se toman registros del &ngulo que conforma los lados opuesto de cada cara:

“b1”y “b2” (Figura 7. “D”), para comprobar el paralelismo entre caras contrapuestas.

Figura 7. Ejemplo esquematico de la captura de datos dimensionales

di » V4
=

Ve

d2
b2

a3
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3.6.2 Caracterizacion dimensional de las trayectorias

depositadas

Mediante el equipo estereomicroscopio (marca: Nikon, modelo: SMZ800), a 50 aumentos
se capturaron imagenes de la cara inferior (base) y superior (Gltima capa construida), para
obtener el ancho de las trayectorias (“D1”). También se toman fotografias de las caras
laterales con el fin de identificar la altura entre capa y de esta forma aproximar el tamafio
de la altura de cada trayectoria (“D2”). Posteriormente con el software Imaged (v1.52a), se
analizaron estds imagenes, para capturar 10 registros de las trayectorias, de forma
aleatoria. En el Anexo F se presentan los resultados de las dimensiones de los dispositivos
y de las trayectorias depositadas.

3.6.3 Ensayos mecanicos a compresion

Por medio de una maquina universal de ensayos mecanicos, marca: Shimadzu, modelo:
AG-IS 250KN, con una celda de carga de 5KN, se realizaron pruebas mecanicas a
compresion, basado en la norma ASTM D1621 (ASTM, 2016) y otros referentes (Ling et
al., 2019; J. Liu et al., 2019). Se implementd un par de platos de acero de 150 mm de
didmetro para comprimir las muestras a una velocidad de 5 mm/min. Se realizaron pruebas
de forma triplicada por cada tipo de mezcla. Con el software “Trapezium 2,0” del equipo,
se obtuvo el valor de la fuerza maxima y desplazamiento a dicho valor de fuerza, junto el

comportamiento de las probetas a lo largo del ensayo (Anexo G).

La relacion existe entre los valores de la fuerza (F) y desplazamiento (AL) obtenido al
finalizar el ensayo, y las dimensiones del area transversal del dispositivo (A) (Ecuacién 7),
y altura inicial (Lo), posibilita la resistencia mecanica a compresion (oa) (Ecuacion 8) y
deformacién a carga maxima (g) (Ecuacion 9), respectivamente. Asi también es posible
obtener el modulo de elasticidad (E) a partir de los resultados de la deformacion y esfuerzo
(Ecuacion 10). El area transversal “A”, se calcula con el valor promedio de las longitudes

horizontales (Ln).

A[mm?] = Ancho [mm]x Largo [mm] = (Ly)? Ecuacion 7
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FN]

N y
T4 [mmz] ~ A[mm?] Ecuacion 8
[ﬂ] == Ecuacién 9
mm Lo[mm]
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E [ ] = —fomy Ecuacion 10
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En el planteamiento del comportamiento mecénico, se plante6 comparar dos tipos de

respuesta de esfuerzo mecanico:

- Esfuerzo A (oa): Se define convencionalmente, con la relacion de fuerza por el area
transversal total del prisma rectangular (Ecuacion 8)

- (os): Se relacion6 el ancho de las trayectorias depositadas (D1) (seccion: “3.6.2.
Caracterizacion dimensional de las trayectorias depositadas”), con el nimero de
primitivas (N) de trayectorias que conforman las capas dobles (seccion: “4.3.3.
Sistema de posicionamiento por brazo robdético”), junto con el promedio de las
distancias horizontales (Ln) de cada dispositivo, para obtener un “area transversal
aproximada” (Aa) (Ecuacion 11), cuyo espacio ejerce una resistencia en la direccion
de la fuerza compresiva (F), obteniendo como resultado el “Esfuerzo B”? (Ecuacion
12).

Mezclas Yuca = 3 .,

A 1= (2(2N+1)+2)); IN: E niil
almm?] = (D1)( h)( (( D+ ))' { {Mezclas Maiz = 5}} cuacio
N 1_  FI[N] L

%8 [mmz] ~ 4, [mm?] Ecuacién 12

2 Se hace mencioén a un resultado “aproximado”, ya que debido a la complejidad y variabilidad de la
geometria de las trayectorias que conforman los prismas rectangulares, los datos para el calculo de
estas variables, se obtuvieron de una caracterizacién dimensional promedio.
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3.6.4 Determinacion de la capacidad de transporte de un

compuesto activo

El compuesto activo fue incorporado a los dispositivos que presentaron la mayor
resistencia mecanica de esfuerzo a compresion, junto con la capacidad de mantener su
configuracién geométrica ante una inmersion en buffer fosfato — BF (pH de 7,5), durante 2
horas a temperatura ambiente, ya que una de las potenciales aplicaciones consiste en usar
estos dispositivos para el transporte de compuestos activos en implantes de larga duracion.
Se propone incorporar el 1% del compuesto activo de diclofenaco sédico, respecto al peso
total de los dispositivos seleccionados,

Para la preparacion de la dispersion se calcula la cantidad de Diclofenaco sédico a
incorporar en funcion del peso del dispositivo, y se mezcla con agua destilada, con un
agitador magnético (marca: LABTECH, modelo: LMS-1003), a una velocidad de 50 rpm,
durante 24 horas (Bartolomei et al., 2007). Posteriormente se mezcla con los demas
materiales (almiddén, glicerina y el restante contenido de agua destilada), hasta alcanzar la
gelatinizacion del material, bajo las mismas condiciones para la elaboracion de las demas

mezclas.

Para evaluar la liberacion de los dispositivos cargados con DS, se reproduce el método
propuesto por la USP, caracterizando la “liberacion extendida de tabletas con DS”, usando
un espectrofotémetro UV-VIS (USP, 2016).

Inicialmente se prepara el medio receptor de 900 ml (por cada uno de las tres réplicas de
dispositivos a evaluar), de buffer fosfato — BF a un pH de 7,5 (pH determinado mediante el
equipo, marca: Orion Star, modelo: A211), contenido en vasos precipitados vy
acondicionado a una temperatura de 37°C + 0,5°C, por medio de un bafio termostéatico con
agua destilada. Luego se introduce el dispositivo del biopolimero cargado con diclofenaco
sédico (al fondo del recipiente), y se activan las unidades de agitacion de pala, instaladas
para cada recipiente (marca: Heidolph, modelo: RZR-2020), manteniendo una velocidad
de 100 rpm. Posteriormente se toman muestras de 5ml de cada uno de los vasos de
precipitado que contiene los dispositivos, Las muestras se analizan en: 1, 4, 7, 10y 12

horas.
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Para cuantificar el DS es necesario realizar las curvas de calibracion mediante la “solucion
blanco” del ensayo (por triplicado), se debe calcular el peso de diclofenaco sddico a
mezclar con 100ml de solucién madre de medio buffer fosfato - BF. Posteriormente se
toman muestras de 1, 3, 5, 7 y 9 ml, mezclando cada alicuota en 100 ml de BF.

La cuantificacién del diclofenaco sodico tanto de las “soluciones blanco” y del medio donor,
se realizd con un espectrofotometro UV-VIS (marca PG Instruments Ltd., Modelo: T70), a
una longitud de onda de 276nm (USP, 2016). Luego con el software “UVWin” del equipo,

se determinan las absorbancias.

Con una hoja de célculo elaborada en Excel, se realiza una gréfica de concentracion y
absorbancia, obteniendo la ecuacion de la recta para cada conjunto de datos (Ecuacién
13), donde: “y” es la respuesta en la grafica, “a” es el intercepto, “b” la pendiente de la

curva y “x” la concentracién, determinando el porcentaje de diclofenaco liberado por cada

dispositivo a lo largo del ensayo.

y=b*x+a Ecuacion 13

En la seccion: “6.1. Capacidad de transporte”, se presentan los resultados obtenidos en

las pruebas de liberacion del compuesto activo.

3.6.5 Medicion de propiedades reoldgicas

Se realizé una evaluacion de reologia a una mezcla en estado gelatinizado, cargado con
DS, con la finalidad de identificar la viscosidad de la mezcla seleccionada, en las
condiciones de procesamiento en el dispositivo extrusor. Las pruebas se desarrollaron en
un equipo marca: Discovery, modelo: HR2-Hybrid rheometer, con el software de andlisis
TRIOS (V.4,5.1.42498). Se prepard 100 ml de mezcla, con DS.

A continuacion se muestran el protocolo desarrollado para estas pruebas. En la seccion
“6.2. Caracterizacion de la mezcla y dispositivos cargados”, se muestran los resultados de

la prueba y en el Anexo H se encuentra los diferentes resultados de la prueba.
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- Barrido de tiempo a 25°C, a 180 segundos, con una deformacion de 0,11% y

frecuencia angular de 10 rad/s.

- Barrido de amplitud a 25°C, con una frecuencia angular de 10 rad/s, con un rango
de deformacion de 0,1 a 100%.

- Barrido de tiempo a 25°C a 60 segundos, con una deformacién de 1%, frecuencia

angular de 10 rad/s

- Barrido de frecuencia a 25°C, con deformacion de 1%, y frecuencia angular en el
rango de 200 - 0,2 rad/s

- Barrido de flujo a 25°C, con un rango de velocidad de corte de 0,1 a 1000 [1/s]

3.7 Metodologia para el analisis estadistico

El analisis estadistico se bas6 en un disefio experimental de tres factores balanceados:
“2x3x3”, para un total de 18 tratamientos, con diferentes niveles de repeticiones por cada
factor. En la siguiente Ecuacién 14 se presenta el modelo estadistico del disefio
experimental (Montgomery, 2012), donde T, es el efectos producidos por el nivel i-ésimo
del factor A (¥ 7; = 0), y Bj,por el j-ésimo del factor B 3 8; = 0. (v)i, ¥ (u)i,:son los efectos

producidos por la interaccion A-B y A-B-C (por el nivel k-esimo).

i=1,2,..,a
} Ecuacion 14

Yl]kz.u+7:l+ﬁ]+y”+ul]k H {j=1,2,...,a
k=1,2,..,n

El objetivo del estudio estadistico consistié en verificar si los factores: “tipo de almidén” (2
niveles), “% de almidén” (3 niveles) y “% de glicerina” (3 niveles) (Tabla 9), afectaban la

respuesta mecanica y dimensional de los dispositivos.
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Tabla 9. Factores y niveles de respuesta

Tipo de almidén (Almidon)

Porcentaje de almidén

Porcentaje

de Glicerina

(%Almidaon) (%Glicerina)
e Yuca(Y) e 25% (1-3) e 0
e Maiz (M) o 20% (1-4,5) e 0,15
e 15% (1-6) e 03

La hipétesis de investigacion estadistica se plantea por cada categoria de variable de

respuesta (dimensional y mecénica).

1. Larespuesta mecanica no es afectada por el tipo de almidon, el % de almidén y el

% de glicerina.

2. Larespuesta dimensional no es afectada por el tipo de almidoén, el % de almidén y

el % de glicerina.

Mediante procedimientos estadisticos se rechaza o aprueba la hipétesis, por cada una de

las siguientes variables de respuesta.

¢ Respuesta Mecanica
o Esfuerzo-A (Modelo 1)
o Esfuerzo-B (Modelo 2)
o Deformacion (Modelo 3)

¢ Respuesta Dimensional-Geométrica
o Altura (Modelo 4)
o Longitud horizontal (Modelo 5)
o Angulo entre vértices (Modelo 6)

o Angulo entre caras (Modelo 7)
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Respecto al muestreo por cada tipo de mezcla, fueron dispuestas 3 muestras por cada
respuesta de las pruebas mecanicas. Y en las pruebas dimensionales de los dispositivos
se fijaron en funcién de la rigurosidad de cada analisis: Angulo entre caras (36 muestra),
Angulo entre vértices (216 muestras), Altura (60 muestras) y distancia horizontal (ancho y
espesor) (120 muestras).

La evaluacion de los parametros, se realizaron con el software R (v3.5.3). En general los
modelos para evaluar la respuesta mecanica, se ajustan a un analisis parametrizado. A
continuacion se describe el método propuesto para determinar el efecto de los factores

sobre las variables de respuesta mecanica.

a. Definicion de las hipétesis
Descripcion inicial de los efectos sobre cada factor individual mediante un gréfico
de efecto univariado
Determinacion de la varianza: Se realiza un andlisis de varianza Anova de tres vias
d. Andlisis post hoc: Test de Dunn, con un nivel de confianza de 95%, efectos de cada

factor

Por su parte las variables dimensionales y geométricas, se evaluaron con modelos
estadisticos no parametrizados, A continuacion se describe el método para el analisis

estadistico de las dimensiones:

Definicion de las hipétesis

b. Descripcion inicial de los efectos de los factores individuales, mediante un grafico
de efecto univariado
Aplicacion del modelo no parametrizado, Kruskall Wallis

d. Analisis post hoc: Wilcoxon con ajuste de Bonferroni en los p-valores, con un nivel

de confianza de 95%
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3.8 Sintesis del proceso investigativo

En el siguiente esquema (Figura 8), se presenta el conjunto de etapas que conllevaron el
proyecto de investigacion, partiendo del estudio exploratorio de los alcances del almidén
gelatinizado como medio para la construccion de formas aproximadas a solidos
tridimensionales, a través de la manufactura aditiva por extrusion, y definicion de
parametros iniciales del proceso con los bancos de prueba. Posteriormente se
manufacturaron los dispositivos de biopolimero de almidon, con el ensamble de la

plataforma experimental robotizada por extrusion.

Después se acondicioné y caracterizé la respuesta dimensional y mecanica de los
dispositivos. Finalmente se evalla el potencial transporte de un compuesto activo

incorporado en un dispositivo seleccionado.

Figura 8. Proceso metodolégico del proyecto de investigacion
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4.Caracterizacion y respuesta del proceso

Uno de los objetivos del proyecto de investigacion consistia en presentar un proceso con
el cual realizar dispositivos de biopolimeros de almidén, mediante la técnica de AM. A
continuacion se describe el desarrollo progresivo que permitid la realizacion de la
plataforma experimental robotizada de AM por extrusion, partiendo de las experiencias
alcanzadas durante las fases exploratorias, mediante los bancos de prueba, integracién de
diferentes componentes y finalmente la produccion de los dispositivos de biopolimeros.

4.1 Seleccion de condiciones preliminares

Para la seleccion de las diferentes mezclas, se realizaron comparaciones de cada almidén
de forma independiente, como fue descrito en la seccién: “3.2. Seleccién y preparacion de
mezclas”. La capacidad de auto soporte de las mezclas, se determiné inicialmente de
forma manual (Figura 9), usando una jeringa de 50ml con sujecion Luer-Lock,
sobreponiendo una red de dos trayectorias extruidas, y contrastando los resultados con

tres boquillas de diferentes diametros: 0,41 mm, 0,84 mmy 1,2 mm.

Figura 9. Evaluacion de la capacidad de auto soporte preliminar
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Las mezclas con un alto contenido de humedad tendian a perder su forma inicial o
dispersarse, mientras las mezclas con bajo porcentaje de humedad se atascaban o

requerian una alta presién para lograr transportar el fluido hacia la boquilla.

La evaluacién cualitativa que permitié determinar la capacidad de extrusion y auto soporte,
se presenta en el Anexo B (Condiciones del proceso) De los resultados obtenidos resalta
la alta capacidad de auto soporte que presentan las mezclas de almidon de maiz incluso
para un mayor contenido de humedad, pero en contraste el almidon de yuca presenta
mejores resultados en la extrusion de mezclas con un bajo contenido de humedad. Esto
puede estar relacionado con la alta retencién de humedad de las estructuras de almidones
gelatinizados con un bajo porcentaje de amilosa, (Hernandez-Medina et al., 2008), siendo
para este caso el almidén de yuca mas susceptible a hincharse por su bajo contenido de

amilosa respecto al almidon de maiz utilizados en este trabajo.

En la siguiente Tabla 10 se hace la conversion para la carga de cada lote de produccion,
partiendo de un contenido total de 210 g (capacidad seleccionada para el tanque

reservorio), y ajustando las correcciones de humedad de cada almidén.

Tabla 10. Composiciéon de las mezclas para la capacidad seleccionada

MEZCLAS MAIZ (gr) | MEZCLA YUCA (gr)

Cdédigo Mezclas

S* w G S* w G
1-3-0 60,3 | 149,7 0,0 60,1 | 149,9 0,0
1-4,5-0 48,2 | 161,8 0,0 48,1 | 161,9 0,0
1-6-0 36,2 | 173,8 0,0 36,1 | 173,9 0,0

1-3-0,15 60,3 | 141,8 7,9 60,1 | 142,0 7,9
1-4,5-0,15 48,2 | 155,5 6,3 48,1 | 155,6 6,3
1-6-0,15 36,2 | 169,1 4,7 36,1 | 169,2 4,7

1-3-0,3 60,3 | 134,0 15,8 |60,1|134,1 | 15,8
1-4,5-0,3 48,2 | 149,2 12,6 |48,1| 1493 | 12,6
1-6-0,3 36,2 | 164,4 9,5 36,1 | 164,5 9,5

(*) El peso de almiddn, incluye el contenido de agua obtenido en las pruebas de

caracterizacion del material (Maiz: 12.9%, y Yuca: 12.7% de humedad).
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Al finalizar las pruebas fue posible seleccionar el rango de mezclas que mejor
comportamiento presentaba para el tipo de proceso experimental propuesto, también
acoge los grupos de composiciones para la comparacion de los dos tipos de almidén
evaluados. Asi mismo fue seleccionada la boquilla de 0,84 mm de diametro, para la
caracterizacion del proceso y obtencion de los dispositivos.

4.2 Bancos de prueba

Con los bancos de prueba fue posible cuantificar la tasa de material extruido, velocidad y
didmetro de salida del material, para cada una de las variables de control del extrusor:(
velocidad del motor y presién ejercida en el tanque reservorio). En general cada banco de
prueba contiene: el equipo de extrusion (con un controlador electromecanico) y el tanque

reservorio (con un controlador neumatico).

La extrusion del material por fuera de la boquilla, responde a la presion ejercida por el
émbolo del tanque reservorio. El control de velocidad del motor del extrusor WASP, se
realiza por medio del micro controlador Arduino “ONE” y el driver “A4988”, con posibilidad
de variar hasta cinco niveles de velocidad mediante la interfaz creada en LabView. En el
siguiente esquema (Figura 10) se muestra la relacién de estos dos sistemas y en el “Anexo

I” se presenta el diagrama de bloques creado.

Figura 10. Esquema de control para la extrusion del material
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Gelatinizado
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CONTROLADOR ARDUINO ONE DRIVER 4983 EXTRUSOR

CONTROL DEL MOTOR
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4.2.1 Tasa de material extruido

El banco de pruebas fue adaptado para establecer la tasa de material extruido, durante un
minuto. Se definieron las velocidades del motor extrusor y presion, con el fin de depositar
un rango de material similar entre todos los tipos de mezclas (ajustando estas variables
como constantes del proceso). Una vez seleccionado el conjunto de mezclas y pardmetros
con una respuesta similar (tasa de material y velocidad de salida extrusién), se comprueba
una vez mas la cantidad de material depositado (g/min), previo a la manufactura de los
dispositivos, a modo de “calibracion” para el ajuste de la presién en el tanque reservorio.
En la siguiente Tabla 11 se muestra la tasa de material extruido, definido para el

procesamiento de cada mezcla.

Tabla 11. Tasa de material extruido seleccionado por cada tipo de mezcla

Almidon de Maiz Almidon de Yuca
Mezclas Tasa Extrusién (g/min) | Mezclas Tasa Extrusién (g/min)
Selectas Selectas

M 1-3-0 0,316 Y 1-3-0 0,329
M 1-3-0.15 0,328 Y 1-3-0.15 0,376
M 1-3-0.3 0,332 Y 1-3-0.3 0,367
M 1-4,5-0 0,354 Y 1-4,5-0 0,328
M 1-4.5-0.15 | 0,397 Y 1-4.5-0.15 | 0,381
M 1-4.5-0.3 0,375 Y 1-4.5-0.3 0,356
M 1-6-0 0,333 Y 1-6-0 0,339
M 1-6-0.15 0,389 Y 1-6-0.15 0,390
M 1-6-0.3 0,372 Y 1-6-0.3 0,370
Promedio 0,355 Promedio 0,360

De los datos obtenidos, se evidencia una alta similitud entre las dos tazas de material

depositado, lo cual permite proponer un referente para comparar las condiciones de
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procesamiento de los dos grupos de almidones. En el Anexo D se encuentra los datos
obtenidos por cada condicién del ensayo.

4.2.2 Control de velocidad del material extruido

Para determinar los efectos de las diferentes mezclas sobre la velocidad del motor, se
implement6é un tacémetro, haciendo previamente un registro en vacio y durante el
procesamiento de cada mezclas (Figura 11-A), con los cinco niveles de velocidad del motor
y los dos niveles de presion del tanque reservorio. De lo anterior se pudo constatar que la
velocidad del motor extrusor permanece constante para cada uno de las mezclas
procesadas, variando levemente respecto a las mediciones realizadas en vacio (Tabla 12).
A continuacién se muestra los resultados promedio de la velocidad del motor obtenida para
todas las mezclas.

Tabla 12. Velocidades registradas del motor.

Niveles de | Datos promedio - | Datos promedio - Conjunto
Velocidad Calibracion en Vacio (rpm) | total de Mezclas (rpm)

N1 146,7 146,1

N2 73,1 73,0

N3 36,9 36,1

N4 18,5 18,0

N5 9,6 9,0

A través del banco de pruebas mostrado en la siguiente fotografia (Figura 11-B), se pudo
constatar la velocidad de salida del material, a una distancia de 10 mm de recorrido desde

la salida de la boquilla del extrusor.
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Figura 11. Medicién tacometro (A) y banco de pruebas velocidad de extrusion (B)

CAMARA (CAPTURA DE VIDEO)

INTERFAZ DE CONTROL DEL MOTORI

Con la cdmara de video se capturd la secuencia de recorrido del material, siendo posible
determinar la velocidad del material a lo largo de su trayectoria mediante el software
Tracker (v 5.0.7). En la siguiente imagen (Figura 12), se muestra un ejemplo del estado de

post procesamiento de uno de los videos capturados.

Figura 12. Obtencion de la velocidad de extrusion
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En el Anexo D, se presenta los resultados de velocidad de extrusion. En las pruebas no
fue posible extruir la mezcla de almidén de maiz “M-1-3-0", para una presion “P2” (0,2
MPa), ya que el material permanecia suspendido en las mangueras que conectaban el

tanque reservorio y el extrusor.

Para cada mezcla se ajustan los mismos parametros (niveles de velocidad y presion del
tanque), definidos en la obtencion del rango de la tasa de material extruido, encontrando
gue las velocidades para cada grupo de almidén se mantienen en un rango similar, pero
difieren al comparar estos grupos (velocidad promedio de las mezclas de almidén de maiz:
655,2 mm/min y almidén de yuca: 404,1 mm/min). Esta situacioén parece estar relacionado
la alta capacidad de retencion de agua o hinchamiento de las mezclas de almidén de yuca,
haciendo que aumente el peso y tamafo del material extruido, y por lo tanto ocasionando
el cambio de la velocidad entre los dos grupos de almidones (Mishra & Rai, 2006). En la
siguiente Tabla 13 se muestran las velocidades seleccionadas al finalizar los ensayos de

los bancos de prueba.

Tabla 13. Velocidades de extrusion seleccionadas por cada tipo de mezcla

Almidén de Maiz Almidon de Yuca

Mezclas Selectas | Velocidad Extrusion Mezclas Selectas | Velocidad Extrusion
(mm/min) (mm/min)

M 1-3-0 615 Y 1-3-0 378

M 1-3-0.15 602 Y 1-3-0.15 415

M 1-3-0.3 602 Y 1-3-0.3 408

M 1-4,5-0 641 Y 1-4,5-0 381

M 1-4.5-0.15 712 Y 1-4.5-0.15 416

M 1-4.5-0.3 701 Y 1-4.5-0.3 406

M 1-6-0 645 Y 1-6-0 403

M 1-6-0.15 738 Y 1-6-0.15 414

M 1-6-0.3 641 Y 1-6-0.3 416

Promedio 655,2 Promedio 404,1
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Con esta informacion es posible determinar la velocidad con la cual se debe programar el
movimiento del brazo robdtico, para depositar la misma cantidad de material que es
liberado fuera de la boquilla, y de esta forma evitar la acumulacion (bajas velocidades del
cabezal) o interrupciones en el flujo (altas velocidades del cabezal) (Bridgewater &
Benbow, 1995; Derossi et al., 2020).

Las muestran con la asignacion: “NA” (no aplica), presentaron una velocidad superior al
método de registro implementado (captura de videos a 25 cuadros por segundo y post
procesamiento de video mediante el software Tracker). Dicha limitaciébn no afect6 la
seleccién de los parametros para la construccion de los dispositivos, ya que el objetivo del
andlisis consistia en determinar un rango de velocidades similar para todas las mezclas de
cada grupo de almidon, pero también un rango mayor de velocidad afectaba la
manufactura de los dispositivos, por el nivel de escala de los elementos fabricados y el

tiempo requerido para asegurar la des humidificacion del material extruido.

4.2.3 Identificacion del diametro de la mezclas extruidas

En las pruebas preliminares del sistema de manufactura aditiva por extrusion experimental
con brazo robdtico, se evidenciaron diferencias entre las mezclas de los dos tipos de
almidones seleccionados, afectando la geometria de los patrones obtenidos cuando se
extruian las trayectorias a la misma distancia. Se determiné que el almidén gelatinizado de
yuca presentaba un diametro mayor frente al almidén de maiz, haciendo que se acumulara

una mayor cantidad de material.

En la siguiente fotografia (Figura 13) se muestra el banco de prueba adaptado para

determinar el diametro de las mezclas a la salida de la boquilla.
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Figura 13. Banco de pruebas para la determinacion del diametro del material extruido

’ TANQUE RESERVORIO

| ESTEREOMICROSOPIO

En la siguiente imagen se muestra la extrusion de una mezcla representativa de almidén
de maiz (Figura 14-A) y de yuca (Figura 14 B), a la salida de la boquilla del dispositivo
extrusor. El fendbmeno de expansion, especialmente efectuado por el almidon de yuca,
puede explicarse mediante el modelo reologico de sistemas dispersos de almidones
(Lagarrigue & Alvarez, 2001), relacionando los esfuerzos cortantes, propiedades
tixotrépicas y viscoelasticas del material, producidas durante la fase de retrogradacion y
por efecto del proceso de extrusiéon (Sandoval, A., Farhat, I., & Fernandez, 2007).

Figura 14. Extrusion de almidén de: (A) Maiz y (B) Yuca

[l
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Con los resultados obtenidos en este banco de pruebas, fue posible establecer la
secuencia de los patrones, mediante el programa del controlador del brazo robdtico
“TeachPendant”, para ajustar la distancia entre trayectorias y altura entre las capas

horizontales.

En la siguiente Tabla 14, se presenta los didmetros promedio obtenidos por cada grupo de
almidon y tipo de mezcla. Se puede constatar que la desviacion estandar de los tamafios
de todas las mezclas extruidas, se encuentra por debajo del 10% del valor promedio, por
lo tanto se asumio el diametro de cada grupo como una constante para la definicién de la
estrategia de AM. En el Anexo D, se muestra el resultado por cada condicién del proceso

evaluado.

Tabla 14. Diametro promedio del material extruido

Tipo de Almidon | Didmetro promedio (mm) | Desviacion estandar (mm)

Maiz 0,796 0,046

Yuca 1,221 0,100

4.3 Definicion del Proceso de AM

Para la extrusion de los almidones pregelatinizados y posterior obtenciéon de los
dispositivos de prisma rectangular, se dispuso de una plataforma experimental robotizada
de AM por extrusion, basado en la adquisicién de informacién lograda en los bancos de
prueba. En los siguientes apartados se describe el procedimiento de configuracién y

adaptacion de los diferentes componentes que constituyen la plataforma.
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4.3.1 Sistema de Extrusion

La extrusora marca WASP, pertenece a una serie de dispositivos comerciales
desarrollados inicialmente para aplicaciones por manufactura aditiva de materiales
ceramicos, por la técnica denominada “Robocasting”. Para el desarrollo de las pruebas, se

modificaron diferentes componentes del extrusor en su configuracién inicial.

Se hizo necesario modificar la camara interna que aloja el husillo y acople del porta
boquillas, con la finalidad de generar un mddulo de facil adquisicién comercial y controlar
las fugas del material, debido a la alta humedad que presentaban las mezclas de almidén
gelatinizado en comparacion con las pastas cerdmicas que podia procesar originalmente
el dispositivo. En el siguiente esquema se muestra la disposicion de los diferentes

elementos que componen el sistema extrusor modificado WASP (Figura 15).

Figura 15. Esquema del extrusor modificado WASP

4.3.2 Controlador del motor del extrusor

Como fue mencionado los cinco niveles de velocidad del motor fueron controlados

mediante una interfaz creada en LabView, utilizando como tarjeta de datos el micro
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controlador Arduino “ONE”. También se implementa el driver “A4988” para amplificar y
controlar los pulsos de corriente eléctrica, requerida por el motor del extrusor, y

posteriormente establecer las salidas digitales: direccion de giro y avance por paso.

Para crear la interfaz de control, inicialmente fue descargado el paquete “Arduino Toolkid”
(National.Instruments, 2014), librerias requeridas para operar el microcontrolador Arduino
“ONE” desde LabVIEW y el cadigo de control de motores paso a paso desde el software
Arduino (v1.8.5) (Adafruit-Industries-LLC, 2009; McCauley, 2011).

El drive “A4988” es conectado a los pines “STEP” y “DIR” del micro controlador, como
también a los pines “VDD” y tierra de la fuente de alimentacion logica. La potencia de la
tarjeta Arduino se realiza a través del puerto USB, con un voltaje de 5 voltios, mientras la
alimentacion del motor se hace de forma externa con una fuente de voltaje de 7,5 Voltios,
a un amperio de corriente eléctrica (corriente directa), entre los pines “VMOT” y tierra del
driver “A4988”. A su vez las bobinas del motor se conectan a los pines “1A”, “2A”, “1B” y
“2B” del driver. En la siguiente imagen se muestra la instalacién del circuito electrénico
(creado con el software Fritzing, v0.9.3b) (Figura 16 - A).y la interfaz creada para el control
de las velocidades del motor (Figura 16 - B).

Figura 16. Esquema de la instalacién del circuito (A) e interfaz del controlador (B)
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4.3.3 Sistema de posicionamiento por brazo robético

Con el fin de posicionar el sistema extrusor en sus diferentes trayectorias para conformar
el patron de prisma rectangular, y soportar el peso de los multiples componentes que
integraban la plataforma de AM (sistema de extrusion, tanque reservorio, pistola de calor,
entre otros), se optd por el brazo robotizado industrial MOTOMAN-MHG6, por su alto
desempefio, controlabilidad y repetibilidad dimensional en su posicionamiento (+0.08 mm).
Esquematicamente el sistema de control del brazo robdtico estd compuesto por los
siguientes componentes (Figura 17).

Figura 17. Componentes del sistema de control del brazo robético
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El control de la posicion del brazo robdtico, para la conformacion de los prismas
rectangulares, se realizo por medio una macro definida desde el mando “Teach Pendant”.
En la siguiente figura se muestra la distribucion del patron con el que se conformé todos

los dispositivos de biopolimeros de almidén (Figura 18).
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Los principales pardmetros para definir los comandos de la macro, son: distancia entre
trayectorias (a), numero de primitivas (N), longitud de las aristas horizontales del prisma
rectangular “L”, la cantidad de capas dobles (par e impar) a construir (“M”) y la distancia
entre capas (b). También se especifica la rotacion del patrén a 90°, empezando desde el

final de la ultima linea trazada, para conformar la siguiente capa.

La distancia de la trayectoria “a” y distancia entre capas “b”, fueron definidas a partir de los
resultados del banco de pruebas para la identificacion del didmetro de extrusion (seccién
“4.2.3. Identificacion del diametro de las mezclas extruidas”). Para el conjunto de mezclas
de almiddn de yuca se asumié un didmetro de trayectoria de 1,22 mm, y para las mezclas
de almidon de maiz de 0,80 mm.

Figura 18. Croquis del patrén para la construccion del prisma rectangular
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La apertura “a” entre trayectorias, se establecié a una distancia de tres veces el didmetro
obtenido por cada grupo de mezclas (almidon de yuca: 3,66 mm y almidéon de maiz:
2,4mm). La distancia “b” entre capas, para las mezclas de almidén de maiz se ajusto a la
mitad del diametro encontrado (a/2): 0,40 mm, mientras en las mezclas de almidon de yuca
se definio una distancia de “2 *a /5" = 0,488mm. Todo esto como resultado de las pruebas
preliminares, donde se evidencié un efecto de desprendimiento entre capas cuando la
amplitud de “b” superaba dichas distancias, y una acumulacion de material a una distancia

menor a “b”.

Las dimensiones longitudinales tedricas del ancho, largo y alto del prisma rectangular
fueron de 25mm. Junto con el tamafio del diametro y las condiciones antes mencionadas,
se define la cantidad de primitivas o patrones elementales (Figura 18) por cada mezcla de
almidon de yuca (N=3) y maiz (N=5). De esta misma forma fue establecido el nUmero de
capas verticales para el maiz (M=31) y la yuca (M=26), con lo cual se alcanza una altura
de disefio del prisma de 24,8 mm (grupo de mezclas de almidén maiz) y 25,38 mm (yuca).
Por su parte la longitud tedrica (“L”), de las aristas que definen la base cuadrada del prisma,

fueron: 24,8 mm (maiz) y 23,18 mm (yuca).

4.3.4 Componentes adicionales de la plataforma de AM

e Tanque reservorio

Entre los componentes originales suministrados con el sistema WASP, se tuvo que
modificar el tanque reservorio, principalmente para ofrecer un mejor acondicionamiento al
biopolimero gelatinizado de almidén (aislamiento térmico de las mezclas durante el
procesamiento), mejorar la adaptacion con el brazo roboético al reducir el volumen
contenido para el tipo de geometrias a manufacturar y hacer un efectivo control del
material. En el siguiente esquema se presentan los diferentes componentes que

conforman el tanque en su dltima version (Figura 19).
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Figura 19. Esquema de los componentes del tanque reservorio instalado

MANGUERA DE CONEXION |

TAPA HERMETICA
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Mediante una sonda de temperatura tipo “J”, instalada en el acople de conexién, entre el
tanque reservorio y el extrusor, fue posible corroborar la estabilidad de la temperatura de
cada mezcla del proceso. En el émbolo fue alojado un iman de neodimio con el propdésito

de rastrear la tasa de consumo del material dentro del tanque reservorio.

Como se menciond en la seccion “3.4. Plataforma experimental robotizada de AM por
extrusion”, fue necesario instalar una pistola de calor para desalojar la humedad inicial de
las trayectorias depositadas, ya que algunas mezclas con alta humedad colapsaban a
poca altura (10-15 mm). Se derivaron dos salidas de aire caliente desde la pistola de calor,
transportadas a través de mangueras de 12 mm de diametro, también se derivaron dos
salidas de aire proveniente del compresor. Las cuatro salidas de aire se ubicaron de forma
intercalada en direccion a la boquilla del extrusor, mediante una armadura porta
mangueras. A continuacién se muestra la instalacion de la armadura en el extrusor (Figura
20).
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Figura 20. Armadura porta mangueras (A) y disposicion de la pistola de calor (B)

Para comprobar la simetria de distribucion del flujo de aire caliente proveniente de la pistola
de calor, se implement6 una camara térmica. Como se puede observar en las siguientes
imagenes (Figura 21), cuando el flujo de aire caliente a la salida de los conductos era
asimétrico, se podia distinguir un desfase de temperatura entre las dos salidas de las
mangueras. La temperatura obtenida por cada salida de aire también fue corroborada
mediante una termocupla “Tipo J” conectada a un multimetro digital (marca: UNI-T,
modelo: UT33C).

Figura 21. Ajuste de los conductos de aire caliente proveniente de la pistola de calor




60 Caracterizacion de un proceso de manufactura aditiva por extrusién de un biopolimero y

definicién de su potencial uso como dispositivo para transporte de farmacos

Estos ajustes fueron determinantes para aumentar las caracteristicas de auto soporte de
las mezclas con un mayor contenido de humedad. Para la fabricacion de todos los

dispositivos se mantuvo el mismo protocolo de acondicionamiento.

4.3.5 Consolidacion de la plataforma experimental robotizada de
AM

Los dispositivos pistola de calor, tanque reservorio y extrusor, fueron instalados en el
efector terminal del brazo robdtico. El tanque reservorio fue sujetado en sus extremos por
un sistema de guayas o cables, manteniendo la horizontalidad de su posicion, a una
distancia fija respecto al extrusor (la distribuciéon espacial de los componentes fue similar
al planteado en los bancos de prueba). En la siguiente imagen se muestra la adecuacién
de los componentes para la conformacion de la plataforma experimental (Figura 22).

Figura 22. Plataforma experimental robotizada de AM por extrusion
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Del conjunto total de mezclas y parametros de extrusion (cinco niveles de velocidad del
motor y dos niveles de presién), se selecciondé la tasa de material que mejor
comportamiento presentd en las pruebas preliminares. En la Tabla 11 se muestra el

conjunto de condiciones elegidas a partir de los resultados del banco de pruebas.

La velocidad programada del brazo robético, para el posicionamiento del extrusor, se
ajusto con los resultados obtenidos en el banco de pruebas (seccion: “4.2.1. Control de
velocidad del material extruido”), definido por el rango de condiciones para la seleccion de
la tasa de material extruido. Para el grupo de mezclas de almidén de yuca se obtuvo una
velocidad promedio de 655,22 mm/min, y para las mezclas de almidén de maiz una

velocidad promedio de 404,11 mm/min

Con esta informacion fue posible calcular el tiempo de fabricacion (Ecuacién 5) y la
cantidad de material total teérico que compondra cada dispositivo (Ecuacion 6). En las
siguientes tablas se muestra los resultados para el grupo de almidon de Maiz (Tabla 15) y
Yuca (Tabla 16).

Tabla 15. Valores te6ricos para la fabricacion de cada dispositivo de A.Maiz

Mezclas Condiciones | Tiempo tedrico de | Material depositado

del proceso | manufactura (segundos) | (tedrico) (g/min)

M 1-3-0 P3-V3 1742,0 9,17
M 1-3-0,15 P3-V5 1779,7 9,73
M 1-3-0,3 P3-V4 1779,7 9,86

M 1-4,5-0 P2-V5 1671,4 9,86
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M 1-4,5-0,15 | P3-V5 1504,7 9,96
M 1-4,5-0,3 P2-V2 1528,3 9,56
M 1-6-0 P2-V5 1661,0 9,22
M 1-6-0,15 P2-V5 1451,7 9,41
M 1-6-0,3 P2-V5 1671,4 10,35
Promedio 1643,3 9,68

Tabla 16. Valores te6ricos para la fabricacion de cada dispositivo de A.yuca

Mezclas Condiciones | Tiempo tedrico de | Material depositado
del proceso | manufactura (segundos) | (teérico) (g/min)
Y 1-3-0 P3-Vv2 1450,1 7,95
Y 1-3-0,15 P3-V4 1320,8 8,28
Y 1-3-0,3 P3-V4 1343,4 8,21
Y 1-4,5-0 P3-V5 1438,6 7,86
Y 1-4,5-0,15 P2-v3 1317,6 8,37
Y 1-4,5-0,3 P3-v4 1350,1 8,02
Y 1-6-0 P3-Vv4 1360,1 7,68
Y 1-6-0,15 P2-v2 1324,0 8,61
Y 1-6-0,3 P2-V3 1317,6 8,13
Promedio 1358,0 8,12
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En las siguientes fotografias se muestra el proceso de elaboracién de uno de los
dispositivos y el resultado final (Figura 23), previo al secado y conservacién en el
desecador.

Figura 23. Proceso de elaboracién de un dispositivo de biopolimero

4.3.6 Preparacion de dispositivos manufacturados

Las muestras obtenidas en el proceso de AM, fueron pesadas en una balanza analitica, y
secadas en un horno a una temperatura de 50°C (Figura 24 A ), por un periodo de 9 horas
(Lam et al., 2002). Cada hora fue modificada la orientacién de los dispositivos, cada hora,
con la finalidad de homogenizar el secado de las piezas. En la siguiente fotografia se
muestra la disposicion de los dispositivos dentro del horno. Una vez se han secado las
muestras son dispuestas en un desecador a humedad controlada (40+6 %). En la siguiente
imagen se muestra el desecador con las muestras en su interior (Figura 24 B) y en la Figura

25 se presenta el peso final promedio de cada mezcla.
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Figura 24. Camara de temperatura (A) y desecador (B)

A lo largo del secado fue registrado el peso del material en intervalos regulares de una
hora. Con esta informacion fue posible obtener las curvas de secado, el porcentaje de
humedad calculado (partiendo del contenido de material de almidon y glicerina de cada
mezcla) y el peso final de los dispositivos.

Figura 25. Peso final promedio de los dispositivos obtenidos
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En la siguiente figura (Figura 26) se muestra el porcentaje de humedad promedio, al
finalizar el proceso de secado para cada tipo de mezcla. De la gréafica se observa la alta
dispersion de los resultados, incluso entre los mismos grupos de almidén. Se destaca el
rango de porcentaje de humedad obtenido al finalizar las 9 horas de secado, por el almidén
de maiz entre 9,8 y 12,5 %, y para el almidén de yuca entre 8,0 y 12,63 %, en el Anexo E

se muestran las curvas de secado por cada dispositivo.

Figura 26. Datos promedio del %Humedad final de cada grupo de dispositivos

13,00 >
o
12,00 ® g X
e
iz 11,00 .
3 o0 ©® ® X
T 10,00 X ®
£
2 9,00 X X X AYuca
2 X ® A.Maiz
8,00 X :
7,00
R R I I T
PTSY Y 38 T T S
N 2 M 2 b N ©
WY \;g.o e N
Mezclas

Cada una de las etapas de evaluacién experimental, propuestas para adecuar el proceso
de AM por extrusion, proporcionaron la informacion necesaria para ajustar las condiciones
del proceso, en la conformacion de los dispositivos y posterior acondicionamiento. En el
siguiente capitulo se evaluaran los dispositivos obtenidos, mediante la caracterizacion
dimensional y mecanica, para determinar la efectividad del proceso desarrollado en la
conformacion de prismas con una geometria definida y comparar la respuesta mecéanica

de cada combinacion de mezcla.






5.Caracterizacion de los dispositivos

Uno de los objetivos del proyecto de investigacién consisti6 en la caracterizacion
dimensional y mecéanica de los dispositivos obtenidos mediante la técnica de AM por
extrusion. A continuacion se muestran los resultados y el analisis estadistico elaborado
para determinar los posibles efectos de los factores definidos para la elaboracién de las
mezclas (dos tipos de almiddn, tres niveles de porcentaje de almidén y tres niveles de
porcentaje de glicerina).

5.1 Caracterizacion Dimensional de los Dispositivos

La caracterizacion dimensional se apoya en la metodologia descrita en la seccion “5.1.
Caracterizacion dimensional de los dispositivos”. En la siguiente figura se muestra las
diferentes mediciones realizadas sobre cada uno de los dispositivo (Figura 27 - A),
obteniendo las distancias longitudinales (altura y ancho de la base) (Figura 27 - B), angulo
gue conforma los vértices del prisma (Figura 27 - C), y nivel de paralelismo entre caras

opuestas (Figura 27 - D),

El estudio dimensional planteado permite segmentar rasgos caracteristicos de los
diferentes prismas, como es la distancia de las aristas por cada una de sus orientaciones
(ancho, largo y alto), comparaciones de tamano entre caras principales (“B1”: Techo, “B2”:

Base y caras laterales.), entre otros.
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Figura 27. Proceso de dimensionamiento de los dispositivos

5.1.1 Altura de los dispositivos

En la Figura 28 se encuentra el conjunto de resultados de la altura promedio que posee
cada prisma, obtenido a partir de los datos registrados sobre las diferentes caras del prisma
“‘Ln-d2” (n: 1, 2, 3 y 4). De la grafica es posible observar que la mayoria de mezclas se

contraen respecto a la dimension de altura objetivo: 25mm.

En el caso del almidén de yuca, sus resultados se ubican en el rango aproximado de los
18,1 mm (Y-1-6-0,15) a los 21,5 mm (Y-1-4,5-03). Y para el almidon de maiz las alturas
abarcan los 17,3 mm (M-1-6-0,3) a los 25,6 mm (M-1-3-0).
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Figura 28. Caracterizacion de la altura de los dispositivos
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La mezcla “M-1-3-0", aparentemente alcanza la mejor respuesta dimensional de altura,
respecto al valor objetivo (aproximadamente 25 mm), pero dicha respuesta contrasta con
el efecto real mostrado en la siguiente fotografia (Figura 29 A), donde se observa una
abertura en la estructura. Dicho efecto se relaciona posiblemente con la retrogradacion
del material, debido al bajo contenido de plastificante, la estructura tiende a perder
flexibilidad y en el proceso de contraccion se separa. De forma menos pronunciada los
dispositivos “M-1-6-0,3” (Figura 29 B), en algunas de sus caras presentan una apertura de

la estructura, pero mantiene su geometria de una forma mas estable.

Figura 29. Cara lateral del grupo “M-1-3-0" (A), y del grupo “M-1-6-0,3" (B).
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5.1.2 Obtencién de la longitud horizontal

En la siguiente grafica (Figura 30) se muestra el promedio de las distancias horizontales,
obtenidas de los vértices de las bases de cada prisma (“B1” y “B2”) y las distancias del
plano horizontal de cada cara lateral (“Ln-d1”) (seccidn: “4.3.3. Sistema de posicionamiento
por brazo robética”). Para el grupo de almidon de maiz parece repetirse la situacion
mostrada en el andlisis de la altura de los dispositivos, variando el rango de longitud entre
17,3 mm (“M-1-3-0”) y 25,6 mm (“M-1-6-0,3").

Figura 30. Caracterizacion promedio de la longitud horizontal (ancho y largo)
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Para el almidén de yuca los grupos “Y-1-6-0,15" (18,1 mm) (Figura 31 A) y “Y-1-4,5-0,3”
(21,5 mm) (Figura 31 B), representan los puntos extremos de respuesta, como se observa
en las siguientes fotografias, el grupo “Y-1-6-0,15", tiende a colapsar debido a su mayor
contenido de humedad, mientras el grupo “Y-1-4,5-0,3” representa de forma mas

aproximada la geometria de un prisma rectangular.
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Figura 31. Cara lateral del grupo “Y-1-6-0,15". y del grupo “M-1-4,5-0,3".

5.1.3 Obtencion de los angulos de los vértices

La identificacion de los angulos entre vértices, permitié determinar el grado de inclinacion
gue presentan las aristas adyacentes, comparado con el angulo ideal de un prisma
rectangular (90°). Del estudio se puede diferenciar la inclinacién entre las caras
adyacentes, en diferentes puntos de referencia respecto a las aristas que componen cada

uno de los vértices (“a1”, “a2” y “a3”).

La medicion del angulo adyacente a una distancia de un cuarto de las aristas “a1” (Figura
32), permite comprobar el efecto de perpendicularidad entre las esquinas de cada vértice,
presentando una mayor acumulacion de material para las diferentes técnicas de AM por
extrusion, debido al cambio de direccion y velocidad del recorrido. De los resultados
obtenidos parece existir entre los grupos de almidén de maiz una mayor aproximacion al

angulo objetivo (90°).
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Figura 32. Respuesta del angulo “a1” por cada mezcla
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Las mezclas de almidéon de yuca: “Y-1-3-0” (97,5°) (Figura 33 A) y “Y-1-3-0,3” (87,8°)
(Figura 33 B), presentan los cambios mas extremos del angulo de inclinacién “a1”, de lo
cual se puede afirmar que el mayor contenido de almidén y glicerina ofrece la mejor

respuesta.

Figura 33. Cara superior del grupo “Y-1-3-0” (A). y del grupo “M-1-3-0,3"(B).
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El angulo “a2” obtenido al tomar como referencia el centro de las aristas adyacentes
(Figura 34), puede reflejar un hinchamiento (angulo mayor a 90°) o contraccién (angulo
menor a 90°) del dispositivo. En la Figura 34-A de la mezcla “Y-1-3-0”, se observa dicho
efecto de hinchamiento en algunas de sus aristas, en contraste la mezcla “M-1-3-0,3”
mantiene su forma a lo largo de los extremos de cada vértice (Figura 34-B). Finalmente
de los datos obtenidos resalta la similitud de respuesta entre los grupos: “1-4,5-0,15", “1-

6-0”, “1-6-0,3” y “1-6-0,15”" de cada almiddn, para el angulo “a2”.

Figura 34. Respuesta del angulo “a2”
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El angulo de referencia entre los extremos de las aristas “a3” (Figura 35), establece si la
construccion de cada cara del prisma se encuentra alineada respecto a los vértice
opuestos. De los resultados se encuentra una marcada diferencia en la respuesta de cada

grupo de almidoén, pero en general manteniéndose préximos al angulo objetivo (90°).



74  Caracterizacion de un proceso de manufactura aditiva por extrusion de un biopolimero y

definicién de su potencial uso como dispositivo para transporte de farmacos

Figura 35. Respuesta del angulo “a3”
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Respecto a los resultados del angulo “b1” y “b2”, es posible con esta informacién evidenciar
aquellos dispositivos que presentan una forma diferente a un paralelogramo, ya que este
tipo de sélido presenta una disposicion paralela entre sus caras (incluso cuando presenta
un angulo entre aristas contiguas diferente a 90°). A continuacién se muestran los datos

adquiridos del angulo que conforman las aristas de las caras opuestas (Figura 36).

Figura 36. Respuesta de los angulos entre caras “b1” y “b2”
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A partir de los resultados se encuentra que todas las mezclas presentan algun nivel de
inclinacién entre las caras opuestas, especialmente para la mezcla de almidon de yuca

“Y-1-6-0,3", con un angulo promedio entre sus caras de 7,96 grados.

5.1.4 Dimensiones de las trayectorias depositadas

El conjunto de datos del ancho — “D1” (Figura 37 A) y altura — D2 (Figura 37 B), de las
trayectorias depositadas, permite contrastar la diferencia entre el tamafio de las
trayectorias durante la extrusion y el tamafio de la trayectoria cuando los dispositivos se
han secado.

Figura 37. Analisis dimensional de las trayectorias “D1” (A) y “D2” (B)

B

También con la informacion del ancho de las trayectorias es posible definir la resistencia
mecanica compresiva, denominado “Esfuerzo B” (Ecuacion 12), al ajustar el area de
presion sobre la superficie — Aa (Ecuacion 11), (seccién. “5.2. Caracterizacion mecanica
de los dispositivos”)

Se tomaron fotografias de la cara superior y base de los dispositivos con un
estereomicroscopio, para caracterizar el ancho de las trayectorias (D1). En la siguiente
imagen se muestra el conjunto de resultados promedio obtenidos (Figura 38). Se observa
gue en la mayoria de los datos el ancho de los filamentos de almidén de yuca suelen ser
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mas grandes que el ancho de los filamentos de almidén de maiz, incluso al punto de

superar la distancia de 1,08mm (“Y-1-3-0").

Figura 38. Ancho de las trayectorias depositadas

© 1,2
g o X >
(%)
Y X
S ®
s g8 e X ® xx
S E ® X o X @
o= 04 o @ Seriesl
>
g 0,2 X AYuca
o
< 0
[S)
c Q > Q > \J Q el »
< RPN AN SR NN SN S N
RSV N .'\,b‘o‘) NN
N
Mezcla

De las caras laterales de cada dispositivo, se determina las alturas entre capas de
trayectorias (D2) (Figura 39). En general las trayectorias de almidones de yuca presentaron
una mayor altura, en el rango de 0,56 mm (“Y-1-3-0,15") y 0,76mm (“Y-1-6-0,15").

Figura 39. Altura de las trayectorias
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Al contrastar el ancho y altura de las trayectorias que conforman los dispositivos secos, se
encuentra que la altura entre capas para el grupo de almidon de maiz tiene una reduccién
del tamafio de aproximadamente 27% respecto a las dimensiones registradas del ancho,
respectivamente, mientras el cambio para el grupo de almidén de yuca es de 5%, es
posible que la reduccién entre estas dos dimensiones se produzca como efecto de la
deformacién producida entre las capas, lo cual indicaria que las trayectorias del almidén
de maiz tiende a colapsar con mayor facilidad, mientras el promedio de las dimensiones
“D2” de las trayectorias de almidon de yuca demuestran una mayor resistencia a las capas

superpuestas.

Finalmente al comparar la diferencia entre las dimensiones del diametro extruido y las
dimensiones promedio de las trayectorias (ancho y alto), de los dispositivos en su estado
final, se evidencia que las dimensiones de las mezclas de almidén de yuca se redujeron
un 55%, en contraste del grupo de almidén de maiz, donde se tuvo una reduccién del 60%.
Esto puede demostrar que las mezclas de almidén de yuca son menos propensas a perder
humedad debido a un mayor afianzamiento del contenido himedo entre sus cadenas
moleculares (en forma de puentes de hidrogeno), en la fase de retrogradacion, pero se

deben hacer mas estudios al respecto.

5.2 Caracterizacion mecanica de los dispositivos

Para la caracterizacibn mecanica de los dispositivos, fue seleccionada la prueba
compresiva, ya que por las caracteristicas del material y el proceso de AM propuesto, se
facilitaba la reproduccion de las probetas en forma de prisma rectangular con una altura
de 25mm. Las probetas de tensién y flexién presentaban una altura o espesor menor (3 —
8 mm), lo cual producia una alta deformacion geométrica por efecto de la humedad y el

cambio térmico circundante.

Con las pruebas mecénicas a compresion fue posible identificar la fuerza maxima
registrada por cada dispositivo, como también los efectos de la resistencia a lo largo del

desplazamiento hasta la compresion (Figura 40).
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Figura 40. Dispositivo previo al ensayo (A) y una vez se ha realizado el ensayo (B)

Para hallar la deformacion se tomaron los datos promedio de alturas obtenidas por cada
dispositivo, y se contrasto con el recorrido del cabezal de la maquina universal de ensayos
mecanicos. También se evalué el efecto del area transversal (respecto a la fuerza aplicada
sobre el esfuerzo del dispositivo, al considerar el area transversal completa que ocupaba
la cara superior e inferior de los dispositivos “A” (“Esfuerzo A”: Ecuacion 7) (Figura 41) y el
area ocupada por las trayectorias del material “Aa” (“Esfuerzo B”: Ecuacion 11) (Figura 42),

respectivamente.

Figura 41. Resultados del &rea transversal total de cada dispositivo
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Figura 42. Resultados del area ocupado por las trayectorias de cada dispositivo

500
450 *
400
350
300
250
200
150
100
50

Area trayectorias - Aa (mm?2)

®
X &% @
Q > ,\jo

En las siguientes tablas se presentan los resultados de las pruebas mecéanicas, para los

grupos de almidén de maiz (Tabla 17) y almidon de yuca (Tabla 18), Para el almidén de

maiz la mejor respuesta se presenté con la mezcla “M_1-3-0.3" (Esfuerzo A: 2,79 N/mm?,
Esfuerzo B: 2,83 N/mm?, deformacion de 35,31%),

Tabla 17. Resultados de la prueba mecénica para las mezclas de almidén de maiz

i MODULO
ESFUERZO-A | ESFUERZO-B | DEFORMACION
MEZCLA ELASTICIDAD
(N/mm?2) (N/mm?2) (%)

(N/mm?2)
M_1-3-0 0,47 0,66 24,42 3,72
M_1-3-0.3 2,79 2,83 35,31 17,00
M_1-3-0.15 0,31 0,59 49,64 1,62
M_1-4,5-0 0,26 0,31 29,29 0,64
M_1-4,5-0.3 1,39 2,13 39,46 8,18
M_1-4,5-0.15 1,20 1,31 35,61 6,44
M_1-6-0 0,41 0,57 24,07 3,32
M_1-6-0.3 0,87 1,36 40,40 3,73
M_1-6-0.15 0,27 0,52 36,51 1,06
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No siempre un alto valor de esfuerzo repercute en una menor deformacion. Las mezclas

“‘M_1-4,5-0.3" y “M_1-6-0.3” presentaron los mayores esfuerzos y deformaciones.

El médulo de elasticidad fue determinado a partir de la Ecuacién 10, contrastando el
“Esfuerzo A’ y la deformacién. En general los médulos de elasticidad presentaron una alta
desviacion, frente a las demas variables de respuesta mecanica, posiblemente debido al
tipo de incertidumbre que presentan las muestras con un comportamiento del tipo fragil, ya
gue generaban diferentes respuestas del médulo en funcién de la zona elastica o pendiente

evaluada, por lo tanto estos resultados no fueron examinados en los analisis estadisticos.

Del grupo almidon de yuca, se encuentra la mejor respuesta de esfuerzo en la mezcla
“Y_1-4.5-0.15" (Esfuerzo A: 1,87 N/mm?, y Esfuerzo B: 3,854 N/mm?), y el mejor

comportamiento de deformacion se presenta con la mezcla “Y_1-3-0.15" (28,03 %)

Tabla 18. Resultados de la prueba mecanica para las mezclas de almidén de yuca

MEZCLA ESFUERZO-A | ESFUERZO-B | DEFORMACION MODULO
(N/mm?2) (N/mm2) (%) ELASTICIDAD

(N/mm2)
Y_1-3-0 0,53 0,63 8,99 20,61
Y_1-3-0.3 1,70 1,92 13,12 20,20
Y_1-3-0.15 1,44 1,71 26,03 1,44
Y_1-4.5-0 1,19 2,92 10,19 31,80
Y_1-4.5-0.3 1,24 1,73 8,88 20,75
Y_1-4.5-0.15 1,87 3,54 9,26 34,81
Y_1-6-0 1,07 2,72 17,60 20,23
Y_1-6-0.3 1,71 2,92 10,93 27,54
Y_1-6-0.15 1,10 2,04 9,86 25,23

La diferencia del Esfuerzo A y Esfuerzo B, en ocasiones no es tan evidente, debido a que
las trayectorias de cada capa, abarcan una gran area del dispositivo, similar al espacio

ocupado por el area transversal que contiene el prisma rectangular.
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De los resultados obtenidos se evidencia una mayor deformacion con las muestras que

contenian un alto porcentaje de glicerina, por lo cual se utiliz6 dicho pardmetro de
referencia para analizar las curvas de Esfuerzo-Deformacion.

Al comparar las gréficas de esfuerzo-deformacion, obtenidas de las mezclas sin glicerina
y con un alto nivel de humedad (Figura 43), se observa que los grupos de almidén de maiz
conservan una respuesta mas continua. En cambio los almidones de yuca con mezclas sin

glicerina, presentan una respuesta mas fragil, con grandes cambios de la resistencia a lo
largo del desplazamiento compresivo.

Figura 43. Respuesta mecanica: A.Yuca (A) y A. Maiz (B), bajo porcentaje de glicerina.
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Las mezclas con niveles medios de glicerina (15%, respecto al contenido seco) y almidén
(“4,5”) (Figura 44), mantenian una respuesta mas continua, respecto al presentado por las
muestras sin glicerina, pero se generaba un comportamiento quebradizo, especialmente

para los almidones de yuca, aun cuando estas mezclas dieron los mejores registros de
esfuerzo mecanico.
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Figura 44. Respuesta mecanica: A. Maiz (A) y A. Yuca (B), nivel medio de glicerina
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Finalmente las muestras con altos contenidos de almidén (“1-3”) y glicerina (“0,3”),
presentaron muy pocos cambios abruptos de pendiente a lo largo de su deformacion
(Figura 45), lo cual indica que el mayor contenido de glicerina y el minimo contenido de

humedad puede utilizarse para la conformacién de dispositivos con una alta resistencia y
deformacién controlable.

Figura 45. Respuesta mecanica: A.Yuca (A) y A. Maiz (B), alto porcentaje de glicerina
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En la investigacion de Feng (y otros, 2019), se compara la respuesta mecanica compresiva

de diferentes biopolimeros, elaboradas con diversas técnicas, incluyendo AM, por ejemplo
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entre los polimeros naturales mencionados se encuentra la gelatina (manufacturada con
AM) con esfuerzos compresivos en el rango de 0,099-41,8 Pa, el alginato con respuestas
de 190 a 260 Pa, el quitosano con un esfuerzo entre 7 y 38 Pa (Feng et al., 2019).

Los resultados de compresion se pueden comparar con los alcances que ofrecen otros
polimeros sintéticos con aplicaciones biomédicas, como el poliéster éter cetona - PEEK,
con una respuesta de deformacion a la compresién de 5,6% y una resistencia de 102,4
MPa (Vaezi & Yang, 2015), el 4cido polilactico PLA con una resistencia entre los 2,1.a 2,6
MPa, policaprolactona — PCL con una resistencia de 2 a 3,2 MPa, y el Acido poliglicélico
de 10,57 MPa (Feng et al., 2019).

De los datos anteriores se puede comprobar que la respuesta presentada por muchos de
los dispositivos elaborados con almidones de maiz y yuca (bajo el procedimiento
desarrollado con la prataforma robotizada de AM), poseen una mejor condicién de esfuerzo

compresivo, respecto a otros polimeros naturales, y algunos polimeros sintéticos.

5.3 Anadlisis estadistico de los resultados

Como fue mencionado en la seccién: “3,7. Metodologia para el andlisis estadistico”, los
resultados de las pruebas mecanicas se analizaron mediante un analisis parametrizado,
basado en el modelo Anova de tres vias. Mientras las pruebas dimensionales, se ajustaron
a un modelo no parametrizado de Kruskall-Wallis. A continuacion se presentan los modelos

de los parametros mecéanicos y dimensionales.

5.4.1.Modelo 1: Esfuerzo A

Inicialmente se define la hipotesis del parametro a evaluar (Tabla 19). De la gréfica de
efecto univariado (Figura 46) se constata un mayor “Esfuerzo A”, usando el almidon de

yuca en los porcentajes: “1-3” y “1-4,5”, junto con un alto porcentaje de glicerina (“0,3").
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Tabla 19. Hipétesis Modelo 1

Hipotesis nula: El nivel de Esfuerzo-A no depende del tipo de

almidon, el % de almidén y el % de glicerina.

Hipdtesis alternativa: El nivel de Esfuerzo-A depende del tipo de almiddn,

el % de almidon y el % de glicerina.

Nivel de significancia 5% = 0,05

Eleccién de la prueba estadistica | Andlisis de varianza ANOVA de tres vias

Figura 46. Efecto univariado del Modelo 1
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Del andlisis Anova (Tabla 20), se observa que todos los p-valor son menores a 0,05, por
lo cual los resultados son significativos, y tanto las variables individuales y sus

combinaciones afectan la respuesta del “Esfuerzo-A”
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Tabla 20. Resultados andlisis varianza de tres vias

Variable Grados de libertad | Suma Cuadrados | Media cuadratica | F P-Valor
ALMIDON 1 2,504 2,504 34,323 | 0,00000107
%ALMIDON 2 1,039 0,519 7,116 |0,002487
%GLICERINA 2 8,449 4,225 57,895 | 5,64E-12
ALMIDON:%ALMIDON 2 1,252 0,626 8,578 |0,000898
ALMIDON:%GLICERINA 2 2,394 1,197 16,405 | 0,00000863
%ALMIDON:%GLICERINA | 4 5,125 1,281 17,56 | 4,48E-08
ALMIDON: %ALMIDON:

%GLICERINA 4 2,268 0,567 7,771 | 0,000127
Residuales 36 2,627 0,073

De los resultados del “Test de Dunn”, se demuestra una diferencia significativa entre los

dos tipos de almidones (Tabla 21) y especificamente para los porcentajes de almidén “1-

6” y “1-3” (Tabla 22), como también de la interaccién “1-6” y “1-4,5”. Pero no existe efecto

o diferencia entre “1-4,5” y “1-3”. También se comprueba que un alto porcentaje de glicerina
afecta el “Esfuerzo-A” (Tabla 23).

Tabla 21. Comparacion tipos de almidones

Grupos de comparacion

Diferencia

P-Valor

Decision

Y-M

0,4307163

0,0000011

Rechazar la hip6tesis nula

Tabla 22. Comparacién porcentajes de almidén

Grupos de comparacién Diferencia P-Valor Decision

“1-45” “1-3” -0,01375056 |1 No rechazar la hipétesis nula
“1-6” “1-3” -0,30081556 |0,0059 Rechazar la hip6tesis nula
“1-6” “1-4,5” -0,287065 0,0089 Rechazar la hip6tesis nula
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Tabla 23. Comparacién contenido de glicerina

Grupos de comparacion Diferencia P-Valor Decision

“0,15” -“0” 0,3784833 0,0005 Rechazar la hip6tesis nula
“0,3"- “0” 0,9616706 3,1E-12 Rechazar la hip6tesis nula
“0,3" - “0,15” 0,5831872 0,00000048 | Rechazar la hip6tesis nula

5.4.2. Modelo 2: Esfuerzo-B

En la Tabla 24 se formula las hipé6tesis del modelo. Al observar la respuesta mecéanica
“Esfuerzo-B” de efectos univariado (Figura 47) se visualiza la influencia del almidén de
yuca para generar una mayor respuesta mecanica. También se analiz6 la respuesta con
el porcentaje de almidén “1-4,5” y altos porcentajes de glicerina. El resultado de los P-
valores del analisis de varianza Anova de tres vias (Tabla 25), generaron valores por
debajo de 0,05, por lo tanto todas las variables individuales y combinadas afectan la

respuesta de la resistencia aproximada.

Tabla 24. Hipétesis Modelo 2

Hipotesis nula: El nivel de Esfuerzo-B no depende del tipo de

almidon, el % de almidén y el % de glicerina.

Hipdtesis alternativa: El nivel de Esfuerzo-B depende del tipo de almiddn,

el % de almiddén y el % de glicerina.

Nivel de significancia 5% = 0,05

Eleccion de la prueba estadistica | Andlisis de varianza ANOVA de tres vias
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Figura 47. Efecto univariado del Modelo 2
Tabla 25. Resultados andlisis varianza de tres vias
Grados de | Suma Media

Variable libertad Cuadrados | cuadratica F P-Valor
ALMIDON 1 16,571 16,571 117,693 |6,74E-13
%ALMIDON 2 3,464 1,732 12,301 |0,0000849
%GLICERINA 2 6,246 3,123 22,182 |5,28E-07
ALMIDON:%ALMIDON 2 6,978 3,489 24,778 |1,71E-07
ALMIDON:%GLICERINA |2 6,557 3,278 23,284 | 3,24E-07
%ALMIDON:%GLICERINA |4 6,778 1,695 12,035 |0,00000261
ALMIDON:  %ALMIDON:

%GLICERINA 4 4,637 1,159 8,233 | 0,0000802
Residuales 36 5,069 0,141

Mediante el “Test de Dunn”, se confirma el efecto de los dos tipos de almidén, en la

respuesta del Esfuerzo-B (Tabla 26), obteniendo mayores valores con el almidén de yuca.

El porcentaje de almiddn afecta la resistencia de los dispositivos, y es mayor la respuesta
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mecanica en la combinacion “1-4,5” (Tabla 27), y aumenta también en presencia de un

mayor porcentaje de glicerina (Tabla 28)

Tabla 26. Comparacion tipos de almidones

Grupos de comparacion Diferencia P-Valor Decision

Y-M 1,1 6.70E-13 Rechazar la hipétesis nula
Tabla 27. Comparacién porcentajes de almidén

Grupos de comparacion Diferencia P-Valor Decision

“1-4,57- “1*3” 0,62 5,10E-05 Rechazar la hip6tesis nula

“1*6” — “1*3” 0,31 0,0455 Rechazar la hipétesis nula

“1*6” - “1*4,5” -0,3 0,0636 Rechazar la hip6tesis nula
Tabla 28. Comparacién contenido de glicerina

Grupos de comparacién Diferencia P-Valor Decision

“0,15” —“0” 0,31 0,04553 Rechazar la hipétesis nula

“0,3”- “0” 0,82 3,30E-07 Rechazar la hipétesis nula

“0,3” - “0,15” 0,5 0,00077 Rechazar la hipétesis nula

5.4.3.Modelo 3: Deformacion

En la siguiente Tabla 29 se presenta las condiciones del modelo para la evaluacion

estadistica del parametro de deformacion. Del grafico de efecto univariado (Figura 48) se

evidencia la influencia del almidén de maiz sobre la respuesta de deformacion, siendo

mayor con un porcentaje de almidén de “1-3” (aunque la respuesta es mas concentrada
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respecto a las otras variables de respuesta mecénicas), y un contenido de glicerina al
5:0’1511.

Por medio del analisis de varianza Anova de tres vias (Tabla 30), se comprueba una
influencia directa del porcentaje de glicerina y tipo de almidon, sobre la respuesta de
deformacién mecanica de los dispositivos.

Tabla 29. Hipétesis Modelo 3

Hipotesis nula: El nivel de deformacion no depende del tipo de

almidon, el % de almidén y el % de glicerina.

Hipdtesis alternativa: El nivel de deformacion depende del tipo de almiddn,

el % de almidon y el % de glicerina.

Nivel de significancia 5% = 0,05

Eleccién de la prueba estadistica | Andlisis de varianza ANOVA de tres vias

Figura 48. Efecto univariado del modelo 3
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Tabla 30. Resultados analisis de varianza de tres vias

Suma Media

Variable Grados de libertad | Cuadrados cuadratica F P-Valor
80,91 |7,2E-

ALMIDON 1 6657 6657 6 12
%ALMIDON |2 165 82 1,002 |0,3747
%GLICERIN
A 2 703 351 4,27 0,0196
Residuales 48 3949 82

Con el “Test de Dunn” se comprueba que el grupo de “almidén de maiz” logra un mayor

nivel de deformacién (Tabla 31), y tiene un mayor efecto con un alto porcentaje de glicerina
de “0,15” (Tabla 32).

Tabla 31. Efecto del tipo de almidon

Grupos de comparacion Diferencia P-Valor Decision
Y-M -22,2 5.00E-12 Rechazar la hip6tesis nula
Tabla 32. Efecto contenido de glicerina
Grupos de comparacién Diferencia P-Valor Decision
“0,15"-“0” 8,72 0,01 Rechazar la hipotesis nula
No rechazar la hipotesis
“0,3"-“0” 5,58 0,21 nula
No rechazar la hipotesis
“0,3"-0,15” -3,13 0,91 nula
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5.4.4.Modelo 4: Angulo entre Caras

En la siguiente tabla se formula la hip6tesis nula del modelo para el analisis del angulo
entre caras (Tabla 33). En el grafico de efectos univariados (Figura 49) se distingue de
forma individual el mayor efecto del almidén de yuca sobre el aumento del angulo entre
caras, influenciado también por el porcentaje de almidén “1-4,5” y “1-6”, y un contenido de

glicerina de “0,15".

Tabla 33. Hipétesis Modelo 4

Hipdtesis nula: El valor objetivo del &ngulo en las caras no depende
del tipo de almidén, el % de almidén y el % de

glicerina.

Hipétesis alternativa: El valor objetivo del angulo en las caras depende del

tipo de almidén, el % de almidén y el % de glicerina.

Nivel de significancia 5% = 0,05

Eleccion de la prueba estadistica | Prueba de Kruskall-Wallis

Figura 49. Efecto univariado del modelo 4
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Al comprobar el efecto de los tipos de almiddn con la prueba “Kruskall-Wallis” (Tabla 34),
bajo la hipétesis nula a un nivel de confianza de 95%, se confirma que el almidén de maiz

se acerc6 mucho mas al valor objetivo de esta variable (pendiente de cero grados)

Tabla 34. Prueba Kruskall-Wallis

Efecto P-Valor
Valor objetivo en las caras en funcién del tipo de almidén 0.022
Valor objetivo en las caras en funcién del porcentaje de almidén 0.002
Valor objetivo en las caras en funcién del porcentaje de glicerina 0.001

El porcentaje de almiddn afecta la variable de respuesta del angulo entre caras (Tabla36),
siendo menor su efecto sobre el valor objetivo de inclinacion con la combinacién “1-3”. Se

comprueba que el menor contenido de glicerina ofrece los mejores resultados (Tabla 37).

Tabla 35. Efecto del tipo de almidén

Grupos de comparacién P-Valor Decision

Y-M 0,02 Rechazar la hipotesis nula

Tabla 36. Efecto del contenido de almidén

Grupos de comparacion P-Valor Decisién

“1-4,5"-“1-3” 0,002 Rechazar la hip6tesis nula

No rechazar la hipotesis
“1-6"-“1-3” 0,09 nula

No rechazar la hipotesis
“1-6”"-“1-4,5” 0,57 nula




Capitulo 5- Caracterizacion de los dispositivos

93

Tabla 37. Efecto del contenido de glicerina

Grupos de comparacion P-Valor Decisién
“0,15"-“0” 0 Rechazar la hip6tesis nula
No rechazar la hipotesis
“0,3"-“0” 0,20 nula
No rechazar la hipoétesis
“0,3"-0,15” 0,32 nula

5.4.5.Modelo 5: Angulos entre vértices

En la siguiente Tabla 38 se muestra la hip6tesis del modelo. En la grafica de efectos

univariados (Figura 50), se identifica el efecto del almidon de yuca y el bajo contenido de

glicerina (“0”y “0,15”), en el aumento de la pendiente de las caras adyacentes. En contraste

el porcentaje de almidén, posee una minima influencia sobre el angulo entre vértices.

Tabla 38. Hipétesis del Modelo 5

Formulacion de hipotesis

Hipotesis nula:

El valor objetivo del angulo entre los vértices no

depende del tipo de almidén, el % de almidén y el %

de glicerina.

Hipotesis alternativa:

El valor objetivo del &ngulo entre los vértices

depende del tipo de almidon, el % de almidony el %

de glicerina.

Nivel de significancia

5% = 0,05

Eleccion de la prueba estadistica

Prueba de Kruskall-Wallis
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Figura 50. Efecto univariado del modelo 5
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Se puede concluir a partir de la Tabla 39, que los porcentajes de glicerina entre “0” y “0,15”,
no presenta diferencias significativas, pero el contenido comparado entre “0” con “0,3” o

“0,15” afecta el angulo entre vértices

Tabla 39. Efecto del contenido de almidén

Grupos de comparacion P-Valor Decisién

No rechazar la hipotesis

“0,15”-“0” 0,13 nula
“0,3"-“0” 0 Rechazar la hip6tesis nula
“0,3"-“0,15” 0 Rechazar la hip6tesis nula

5.4.6.Modelo 6: Altura del dispositivo

En la siguiente Tabla 40 se muestra la hipotesis del modelo. De la gréafica de efectos
univariados (Figura 51), se observa las diferencias entre los distintos niveles de cada
factor; donde el almidén de maiz produce valores mas cercanos al tamafio objetivo de
altura de los dispositivos (25mm), con un porcentaje de almidén “1-3” y porcentaje de

glicerina de “0”.
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Tabla 40. Hipétesis Modelo 6

Formulacion de hipétesis

Hipotesis nula: El valor objetivo de longitud en altura no depende
del tipo de almidén, el % de almidon y el % de

glicerina.

Hipdtesis alternativa: El valor objetivo de longitud en altura depende del

tipo de almiddn, el % de almidén y el % de glicerina.

Nivel de significancia 5% = 0,05

Eleccién de la prueba estadistica | Prueba de Kruskall-Wallis

Figura 51. Efecto univariado del modelo 6
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En la siguiente Tabla 41 se muestra la prueba “Kruskall-Wallis”, confirmando el efecto de
las variables sobre el valor objetivo de la longitud en altura (25mm). En la prueba post hoc,
de rangos de Wilcoxon con ajuste de Bonferroni en los p-valores, se comprueba que el
almidén de maiz genera una mejor respuesta respecto al valor objetivo (Tabla 42), Con el
porcentaje de almidon se obtiene mejores resultados en la combinacion “1-3”. El porcentaje
de glicerina también afecta el valor objetivo de la altura, alcanzando la mejor respuesta con

el menor contenido (0%) (Tabla 43).
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Tabla 41. Prueba Kruskall-Wallis

Efecto P-Valor

Valor objetivo en longitud altura en funcién del tipo de almidoén 0

Valor objetivo en longitud altura en funcién del porcentaje de almidon |0

Valor objetivo en longitud altura en funcién del porcentaje de glicerina |0

Tabla 42. Efecto del contenido de almidén

Grupos de comparacion P-Valor Decisién

“1-4.5”-“1-3” 0 Rechazar la hip6tesis nula
“1-6"-“1-3” 0 Rechazar la hip6tesis nula
“1-6"-“1-4.5” 0 Rechazar la hip6tesis nula

Tabla 43. Efecto del contenido de glicerina

Grupos de comparacién P-Valor Decision

“0,15”-“0” 0 Rechazar la hipotesis nula
“0,3"-“0” 0 Rechazar la hipotesis nula
“0,3”-“0,15” 0,02 Rechazar la hipotesis nula

5.4.7.Modelo 7: Longitud horizontal

En la siguiente tabla se muestra la hipotesis del modelo (Tabla 44). De la gréfica de efectos
univariados (Figura 52), se comprueba que el tipo de almidén no afecta el tamafio de la

longitud horizontal.
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Tabla 44. Hipétesis Modelo 7

Formulacion de hipotesis

Hipétesis nula: El valor objetivo de longitud horizontal no depende
del tipo de almidon, el % de almidén y el % de

glicerina.

Hipétesis alternativa: El valor objetivo de longitud horizontal depende del

tipo de almidon, el % de almidon y el % de glicerina.

Nivel de significancia 5% = 0,05

Eleccion de la prueba estadistica | Prueba de Kruskall-Wallis

Figura 52. Efecto multivariado del modelo 7
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Por lo anterior se analiza los efectos individuales y combinados del porcentaje de almidon
y glicerina, verificando con la prueba de “Kruskall-Wallis” la influencia de estos dos factores

en la respuesta de la longitud horizontal (Tabla 45).
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Tabla 45. Kruskall-Wallis

Prueba de Kruskall-Wallis

Efecto

P-Valor

Valor objetivo en longitud altura en funcion del porcentaje de almidon |0

Valor objetivo en longitud altura en funcién del porcentaje de glicerina |0

Nuevamente se realiza un analisis post hoc de rangos de Wilcoxon con ajuste de
Bonferroni en los p-valores, para comprobar de forma detallada el efecto de las variables,
concluyendo que el contenido de almidon afecta el comportamiento de la respuesta,
ejerciendo un mayor efecto con un porcentaje de almidon de “1-3” (Tabla 46), y en el caso

del porcentaje de glicerina se obtuvieron mayores cambios con un contenido de “0 %”

(Tabla 47).

Tabla 46. Efecto contenido de almidén

Grupos de comparacion P-Valor Decisién

“1-4.5"-41-3” 0 Rechazar la hip6tesis nula
“1-6"-“1-3” 0 Rechazar la hip6tesis nula
“1-6"-“1-4.5" 0 Rechazar la hipotesis nula

Tabla 47. Efecto contenido de glicerina

Grupos de comparacién P-Valor Decision

0.15-0 0 Rechazar la hip6tesis nula
0.3-0 0 Rechazar la hip6tesis nula
0.3-0.15 0 Rechazar la hip6tesis nula
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SINTESIS DE LOS RESULTADOS

Una vez establecidos estos resultados se puede hacer una sintesis del comportamiento

de los dispositivos de forma particular por cada variable examinada.

Esfuerzo Ay Esfuerzo B: se encontrd una alta influencia del contenido de glicerina
(“0,3”), particularmente presenta una mayor resistencia con las mezclas de almidén
de yuca.

Deformacion: La mayor deformacién se encuentra para las mezclas de maiz, con
un porcentaje medio de glicerina (“0,15”)

Angulo entre caras: La mejor combinacion posible para alcanzar el valor objetivo
(0° de inclinacion entre caras opuestas), se encuentra al implementar almidén de
maiz, con un alto porcentaje de almidén (“1-3”), y un bajo porcentaje de glicerina
(0%).

Angulo entre vértices: Los mejores resultados para la repuesta objetivo de este
parametro (90° de inclinacidn entre vértices), se alcanza con los almidones de maiz
y un alto contenido de glicerina (“0,3").

Altura del dispositivo: Las variables combinadas que mas se aproximan al valor
objetivo de la altura del dispositivo (25mm), fue la proporcion de “1-3” de almidén
de maiz, con el menor porcentaje de glicerina (0%).

Longitud horizontal: El valor objetivo de este parAmetro se establece en un tamafio
de 25mm, siendo posible alcanzar dicho valor con cualquiera de los dos almidones,

pero en las proporciones de almidén en “1-3” y con un bajo contenido de glicerina.






6.Potencial aplicacion del dispositivo

6.1 Capacidad de transporte

Para el estudio del potencial transporte de compuestos activos mediante los dispositivos
de almidén gelatinizado, se propone inicialmente evaluar la estabilidad de las estructuras
de almidén de yuca y maiz que mejor respuesta al esfuerzo mecéanico presentaba. En la
seccion “5.2. Caracterizacion Mecanica de los dispositivos”, se comprobé que la mezcla
“Y_1-4,5-0,15", con un contenido de almidén de yuca de 20% y 15% de glicerina
(porcentaje respecto al contenido de base seca) presenta la mejor respuesta de esfuerzo
mecanico (Esfuerzo-A: 1,871MPa; Esfuerzo-B 3,539MPa). En el caso del almidén de maiz
se encontré que la mezcla “M_1-3-0.3” presenté la mejor respuesta de esfuerzo mecanico
dentro del conjunto de resultados de las pruebas mecanicas (Esfuerzo-A: 2,791MPa;
Esfuerzo-B 2,829MPa).

Una prueba adicional consistié en sumergir los dispositivos de almidén de maiz y yuca,
con el mayor esfuerzo mecanico, en un recipiente PBS durante 2 horas a temperatura
ambiente, de lo cual fue posible comprobar que las estructuras de almidéon de maiz
colapsaban en un corto periodo de tiempo (30 a 60 min), mientras la estructura de almidén
de yuca mantenia su forma, con un minimo desprendimiento de material. Por lo anterior
se propuso evaluar el potencial uso de las estructuras de almidén de yuca “Y_1-4,5-0,15",

usando como medio de transporte para el compuesto activo Diclofenaco sddico - DS.

Se incorporé un contenido del 1% de DS, respecto al peso final del dispositivo
seleccionado, tomando como referencia la dosificacion para aplicaciones tépicas en forma
de gel (1%) (Altman et al., 2015) (Kotodziejska & Kotodziejczyk, 2018), y la investigacién
de Nikkola (2008) donde se elabora un dispositivo combinado, como medio de implante y

transporte de DS, incorporando hasta un 8% del compuesto activo respecto al peso total
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del dispositivo (Nikkola et al., 2008). También se incorporé el 1% de DS, con el fin de evitar

grandes efectos respecto a la mezcla seleccionada (Y_1-4,5-0,15).

Para definir la cantidad de DS a incluir en la mezcla, se determina el promedio del peso de
los prismas obtenidos con el tipo de mezcla seleccionada (peso de los dispositivos de la
mezcla “Y-1-4,5-0,15": 2,627g), comparado con el promedio del material extruido previo al
secado (8,227q), y se calcula el valor del 1% de DS que debe permanecer en el dispositivo
al finalizar el proceso de manufactura, conteniendo cada dispositivo un total aproximado
de DS de 27mg.

En total se elaboraron 6 dispositivos cargados con DS, de los cuales tres se usaron para
comprobar el transporte y liberacién del compuesto activo (1T, 2T y 3T), y otras tres
muestras se usaron para evaluar las caracteristicas mecéanicas y dimensionales (1M, 2M
y 3M). En la siguiente Tabla 48 se muestra los pardmetros obtenidos de peso (gr) y % de

humedad por cada uno de los dispositivos elaborados.

Tabla 48. Seleccion de los dispositivos cargados con DS

Destino Dispositivo Peso (gr) | % Humedad

Evaluacién Carga y Transporte | MUESTRA 1T | 2,849 10,3
MUESTRA 2T 2,318 8,7
MUESTRA 3T 2,592 9,1

Pruebas Mecanicas y DS MUESTRA 1M | 2,663 9,3
MUESTRA 2M | 2,423 9,0
MUESTRA 3M | 2,469 8,1

Segun el método descrito en las seccion “3.6.4. Determinacion de la capacidad de
transporte de un compuesto activo”, se prepara el medio receptor de buffer fosfato, en el
bafio termostatado con agitacion, para el acondicionamiento del dispositivo. En la siguiente
fotografia se muestra el montaje del experimento (Figura 53). Se toman muestras 1, 4, 7,
10 y 12 horas, para posteriormente caracterizar la liberacion del compuesto activo

mediante el método por espectrometria UV-VIS con una longitud de onda a 276nm.
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Figura 53. Adecuacion de las pruebas de transporte

Para cuantificar el DS que se entrega al medio desde el dispositivo, se elaboraron por
triplicado curvas de calibracion, haciendo la preparacion de las soluciones madre con un
contenido de DS, de: 67,5; 68,0 y 67,9 mg. A partir de la ecuacion de la recta (Ecuacién
13), se establece la concentracion de los dispositivos por cada registro. En las siguientes
graficas se muestra la linea de calibracion resultante (Figura 54), que responde a la
siguiente Ecuacion 15, con un nivel de significancia R?=0,9929.

y = 304,03x + 0,0275 Ecuacion 15
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Figura 54. Curva de calibracién del DS
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A continuacidn se presenta las curvas de liberacion de cada dispositivo evaluado (Figura
55). Como se observa los dispositivos pueden liberar en un periodo de 12 horas, una
concentracion de 12 a 14% de DS, respecto al contenido inicial cargado. En el Anexo H se
muestran las curvas obtenidas por cada dispositivo.

Figura 55. Curvas de liberacién del compuesto activo
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Los prismas manufacturados presentan un transporte controlado, siendo posible
inicialmente cargar la mezcla con el compuesto activo, para la conformacion del dispositivo,
y posterior liberacion en el medio seleccionado.
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6.2 Caracterizacion de la mezclay dispositivo cargados

6.2.1 Medicion de reologia de la mezcla seleccionada

Para la caracterizacion reoldgica de la mezcla “Y-1-4,5-0,15", con el 1% de DS, se prepar6
previamente la dispersién con DS, hasta la gelatinizacion. La mezcla se mantuvo en un
rango de temperaturas de 20 - 25°C (temperatura inicial de las mezclas dentro del tanque

reservorio).

Se identificaron los valores de los médulos de almacenamiento y pérdida (comportamiento
viscoelastico lineal), para cada uno de los métodos de estado oscilatorio, con barridos de
tiempo, amplitud y frecuencia, realizados a una temperatura de 25°C y una frecuencia
constante de 10 rad/seg. Para el primer analisis por barrido de tiempo, se hizo un analisis
de 180 segundos a una deformacion de 0,1%, obteniendo una resistencia continua en los
médulos de almacenamiento (G'= 220,98 Pa) y pérdida (G '=1031,32 Pa).

De la gréafica del barrido de amplitud, obtenida en un rango de deformacion de 0,1 a 100%,
se aprecia un decrecimiento de la resistencia del médulo de almacenamiento en 2,52% de
deformacién, con un valor de esfuerzo de 1016,36 Pa, el médulo de pérdida presenta un
leve aumento de pendiente en el mismo rango de deformacién y un decaimiento posterior
al 50%.

En el segundo barrido de tiempo (preparado a 60 segundos y a una deformacién de 1%),

se evidencia un leve aumento en la resistencia de los médulos a lo largo del tiempo.

En el barrido de frecuencias de 200 a 0,2 rad/seg, el comportamiento de los mdédulos es
creciente (G”: de 107,49 Pa hasta 487,23 Pa, y G'": de 597,91 Pa a 1481,78 Pa), con una
pendiente mayor para el médulo de pérdida. En contraste la viscosidad compleja “G*”
mantiene un decaimiento como respuesta a los esfuerzos de corte en el rango de
frecuencias. La viscosidad compleja (G*=(G'2+G"?)%%)) se puede relacionar con la

capacidad de la mezcla de resistir deformacion a cargas compresivas (Z. Liu et al., 2019).

Finalmente En el barrido de flujo (Figura 56), se presenta el comportamiento de la mezcla
expuesta a una velocidad de corte en el rango de 0,1 a 1000 s, respecto a la viscosidad
dinamica (n) y esfuerzo (o). A partir del analisis, con el software del equipo, se identifica

gue el comportamiento de la mezcla se aproxima a un modelo de ley de potencias (con un
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valor aproximado de significancia R?>=0,9929) o a un modelo Herschel-Bulkley (R?=0,9985).
También se observan los resultados para la viscosidad dinamica (330,86 Pa/s), esfuerzo
a fluencia (265,81 Pa), y el valor del indice de fluidez (0,321).

Figura 56. Caracterizacion reoldgica por barrido de flujo
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6.2.2 Analisis dimensional de los dispositivos

Se registran las dimensiones de los dispositivos cargados con DS, usando la misma
metodologia planteada para analizar los demas dispositivos, obteniendo los siguientes
resultados (Tabla 49). Al comparar la respuesta de la altura de los dispositivos cargados
con DS, con los dispositivos en su combinacién original (Y_1-4,5-0,15), se identifica que
decrece la altura de los dispositivos cargados con DS en un 2,45% (Figura 28). De la misma
forma las longitudes horizontales de los dispositivos se reducen cuando se incorpora el DS
en un 6,17% (Figura 30), lo cual puede tratarse de un encogimiento del material por efecto
de la incorporacion del DS, pero se deben hacer mas pruebas para confirmar esta

hipétesis.

Tabla 49. Alturas y Longitudes horizontales de los dispositivos cargados con DS
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Altura del dispositivo cargado con DS(mm)

Muestra Muestra 1 | Muestra 2 | Muestra 3 | Promedio Total
Promedio | 19,63 17,88 18,47 18,66
SD 0,84 1,46 1,4

Longitudes horizontales del dispositivo cargado

con DS (mm)

Muestra | Muestra 1 | Muestra 2 | Muestra 3 | Promedio Total (mm)
Promedio | 17,84 16,85 17,29 17,32
SD 2,67 2,78 1,68

En la siguiente Tabla 50 se presenta la respuesta de los angulos que forman los

dispositivos cargados con DS.

Tabla 50. Respuesta del angulo “a1” del dispositivo cargado con DS”

Angulo “a1” (grados)

Muestra | Muestra 1 | Muestra 2 | Muestra 3 | Promedio Total (grados)
Promedio | 100,14 93,48 87,58 93,73

SD 12,45 13,56 13,11

Angulo “a2” (grados)

Muestra | Muestra 1 | Muestra 2 | Muestra 3 | Promedio Total (grados)
Promedio | 95,98 89,77 87,21 90,99

SD 12,32 8,52 11,95

Angulo “a3” (grados)

Muestra | Muestra 1 | Muestra 2 | Muestra 3 | Promedio Total (grados)
Promedio | 90,45 90,75 90,39 90,53

SD 10,38 7,57 11,16

Angulo entre caras “b1-b2” (grados)

Muestra | Muestra 1 | Muestra 2 | Muestra 3 | Promedio Total (grados)
Promedio | 9,19 6,43 9,16 8,26

SD 10,09 5,49 5,16




10€ Caracterizacion de un proceso de manufactura aditiva por extrusién de un biopolimero y

definicién de su potencial uso como dispositivo para transporte de farmacos

Nuevamente al comparar estos resultados con la respuesta del dispositivo sin DS, para
cada uno de los angulos: “a1”, “a2”, “a3” y “b1-b2”, se evidencia que las pieza con DS

presentaron una deformacion levemente superior respecto al dispositivo sin DS.

Las dimensiones de las trayectorias depositadas se muestran a continuacién (Tabla 51),
De los resultados obtenidos se identifica un cambio respecto a los datos obtenidos con el

dispositivo sin DS, con leves cambios para las mediciones “D1” y “D2”.

Tabla 51. Ancho y altura de las trayectorias

Ancho trayectorias (mm)

Muestra | Muestra 1 | Muestra 2 | Muestra 3 | Promedio Total (mm)
Promedio | 0,571 0,585 0,494 0,550
SD 0,039 0,092 0,03

Altura trayectorias (mm)

Muestra | Muestra 1 | Muestra 2 | Muestra 3 | Promedio Total (mm)
Promedio | 0,682 0,71 0,635 0,676
SD 0,025 0,073 0,072

6.2.3 Ensayos Mecanicos de los dispositivos

Bajo las mismas condiciones de ensayo dispuestas para la caracterizacién mecanica de
los demas dispositivos, se identifica la resistencia mecéanica de las probetas cargadas con
DS. El area transversal (A) para los dispotivos con DS se aproxim6 a 283,92 mm2 y para
el dispositivo sin DS fue de 353,52 mm2. El area cubierta por las trayectorias “Aa” presenta

un valor de 171,2 mm2.

De las propiedades mecanicas se encuentra que los dispositivos cargados con DS en
general presentaron un menor esfuerzo y médulo de elasticidad (Tabla 52), respecto a los
dispositivos sin DS con un cambio del 54,8% en el Esfuerzo B, y 59,5% para el médulo de
elasticidad promedio), pero aumento6 el porcentaje de deformacion (desde un valor de 9,26
a 12,8%).
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Tabla 52. Respuesta mecéanica de los dispositivos cargados con DS

PROPIEDAD | ESFUERZO | ESFUERZO | DEFORMACION | MODULO

MECANICA | A (N/mm2) | B (N/mm2) | (%) ELASTICIDAD
(N/mm2)

Promedio 0,9 1,6 12,8 14,1

SD 0,1 0,4 5,9 3,9

Asi mismo la respuesta grafica del ensayo mecanico total de los dos tipos de

dispositivos: con DS (Figura 57-A) y sin DS (Figura 57-B), demuestra una respuesta fragil

de las muestras cargadas con DS, con efectos de grandes y pequeiias fracturas

continuas a lo largo de la prueba de compresion. De todo lo anterior se puede evidenciar

un efecto en la incorporacién del DS, que afecta en menor medida el comportamiento

geomeétrico, pero altera la respuesta mecanica de los dispositivos, posiblemente debido a

la baja solubilidad del DS en agua (Zilnik et al., 2007), pero se deben realizar otras

pruebas para confirmar dicha afirmacion.

Figura 57. Respuesta mecanica dispositivo con DS (A) y dispositivo original (B)
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Discusion de resultados

Las diferentes técnicas de AM se han constituido como un referente de manufactura
flexible, por su facil operacién y bajos costos en el desarrollo de productos personalizados,
y especialmente la AM por extrusién ofrece una alternativa accesible para el procesamiento
de materiales con caracteristicas especiales, como los biopolimeros, bioceramicos, entre

otros materiales aplicados en el sector farmacéutico.

Los almidones propuestos en los grupos de mezclas, presentaron respuestas diferentes
ante las mismas condiciones de procesamiento. El tamafio del didmetro de cada mezcla
de almiddn gelatinizado, fue el primer referente para ajustar las condiciones del proceso
por AM de forma particular por cada grupo de almidén, aun cuando era similar la tasa de
material depositado para todas las mezclas (0,360 g/min, ajustando los parametros de la
velocidad del extrusor y presion, para cada tipo de mezcla). A partir de estos resultados se
propuso caracterizar cada grupo de almidon de forma independiente, ya que se trataba de

dos biopolimeros con respuestas diferentes.

Se ha documentado ampliamente el efecto de hinchamiento de los almidones
gelatinizados, por efecto de los fendbmenos térmicos y la interaccion molecular con
plastificantes (Gurgel et al.,, 2011; Yingfeng et al., 2015), pero las diferencias en los
didmetros de salida entre los almidones de maiz y yuca también se relaciona con el efecto
de las propiedades de los sistemas de almidones dispersos (Solarte-Montufar et al., 2019),
y la proporcién de cadenas de amilosa y amilopectina en los procesos de retrogradacion
(Yussof et al., 2013), evidenciando un efecto directo entre el porcentaje de amilosa y un
inhibidor del hinchamiento (Lii et al., 1996), el almidén gelatinizado de yuca generalmente
presenta un bajo porcentaje de amilosa respecto al almidén de maiz (Hernandez-Medina

et al., 2008), lo cual puede desencadenar el resultado observado en el proceso.
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Se pudo identificar una mayor velocidad de extrusién de las mezclas de almidon de maiz,
respecto a las mezclas de almidén de yuca, bajo condiciones similares de procesamiento
(temperatura, didmetro de la boquilla, niveles de velocidad y presion). Esta respuesta
puede estar relacionada con la viscosidad propia de los almidones gelatinizados, explorado
en otros procesos de extrusion, teniendo en cuenta que se ha evidenciado una mayor
viscosidad en los almidones de yuca frente a los resultados del almidén de maiz (Fallahi
et al., 2016).

Las mezclas con un contenido de almidon de 15% tendian a mantener un mejor
comportamiento dimensional respecto al valor objetivo: dimensiones longitudinales de 25
mm (ancho, largo y alto), angulo entre caras adyacentes de 90° y angulo entre caras
opuestas de 0°. En contraste las mezclas con el mayor contenido de humedad presentaron

una mayor diferencia dimensional y geométrica, respecto al valor objetivo.

El mejor comportamiento para el esfuerzo mecanico del grupo de mezclas de almidon de
yuca (Esfuerzo A: 1,9 MPa y Esfuerzo B: 3,5 MPa), se alcanzé al combinar un contenido
de almidén del 20% vy glicerina del 15% (respecto al contenido de base seca). La mezcla
de almidén de maiz con la mejor respuesta de resistencia mecéanica (Esfuerzo A: 2,7 MPa
y Esfuerzo B: 2,8 MPa), se obtuvo con la combinacién de 25% de almidén de maiz y 30%

de glicerina (respecto al contenido de base seca).

Se pudo constatar el potencial transporte y liberacion del compuesto activo incorporado en
el dispositivo seleccionado. Obteniendo una liberacion similar entre las tres replicas
evaluadas. La prueba de medicidn reolégica permitié identificar el valor de la viscosidad
dinamica (330,86 Pa/s) y esfuerzo a fluencia (265,81 Pa) de la mezcla gelatinizada que
contenia el compuesto activo, aproximando su comportamiento a un modelo Herschel-

Bulkley (con un valor de significancia R?=0,9929).

La incorporacion de la pistola de calor para la eliminacion de humedad permiti6 mejorar la
capacidad de auto soporte de las estructuras, incluso para las mezclas con un alto
contenido de humedad. La temperatura y flujo de aire aplicado sobre los dispositivos
durante el procesamiento, se mantuvo en un rango similar para todas las mezclas (Flujo
proveniente de la pistola de calor: 45 +5 °C y 2 £ 0,3 m/s, y velocidad de la corriente de

aire del compresor: 3 + 0,5 m/s). Las condiciones en la manufactura de cada mezcla
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pueden optimizarse segun sus caracteristicas particulares. Por lo anterior es probable que
algunos dispositivos puedan alcanzar una mejor respuesta mecéanica y dimensional, al

ajustar todas las variables que afectan la estrategia de manufactura de forma especifica.

En sus inicios la técnica conocida como "Hot Melt Extrusion” o extrusion de fusion en
caliente, se desarroll6 para la produccion masiva de productos plasticos y alimentos, pero
desde hace tres décadas fue implementada por la industria farmacéutica para la
produccién de medicamentos pocos solubles, principalmente por la eficiente obtencion de
soluciones solidas estables, siendo su principal desventaja los efectos térmicos sobre los
ingredientes activos sensibles al calor (Maniruzzaman et al., 2012). Por lo tanto el
desarrollo de nuevos procesos para la obtencion de sistemas de transporte farmacéuticos,
deben adecuarse no solo a las necesidades del paciente y su tratamiento, sino también a
las condiciones funcionales del compuesto activo. Posiblemente la técnica de AM por
extrusion en frio para el procesamiento de los almidones pre-gelatinizados, pueda suplir
dicha necesidad, ya que las mezclas se mantendrian en un rango de temperaturas por
debajo de la alteracion del compuesto activo, siendo necesario constatar esta hipotesis en

futuras investigaciones.






Conclusiones y recomendaciones

6.3 Conclusiones

La plataforma experimental robotizada de AM por extrusion fue concebida a través de la
experiencia desarrollada a lo largo del proyecto de investigacién, partiendo del interés por
adaptar las diversas caracteristicas de los dos grupos de almidones gelatinizados, a las
condiciones de operacién del equipo extrusor y brazo robdético, en la construccién de
dispositivos de biopolimeros de almidén con una geometria predefinida. Las etapas para
la transformacion de las materias primas y posterior obtencion de los dispositivos de
biopolimero, tuvieron los siguientes estudios caracteristicos del proceso: definicion del
rango de operacion de los dispositivos (niveles de velocidad del motor y presién del tanque
reservorio), restriccibon de mezclas a procesar, efecto del procesamiento sobre los
almidones gelatinizados (velocidad y tasa de material extruido), control de velocidad y
posicionamiento del brazo robot. De forma especifica el proceso fue caracterizado para la
transformacion de los almidones gelatinizados, y posiblemente a futuro ampliar su
capacidad en el procesamiento de otros materiales con caracteristicas similares, aplicados

a una gran gama de productos.

Cada uno de los grupos de almidén de maiz y yuca fueron procesados de forma similar,
pero se obtuvieron diferentes respuestas geométricas, las cuales se caracterizaron
mediante una metodologia particular, con la cual diferenciar cada pardmetros de respuesta
(altura, distancia horizontal o lateral, angulo entre caras adyacentes y opuestas), siendo
posible interpretar de forma cuantitativa el grado aproximacion de la geometria obtenida

respecto a las caracteristicas de un prisma rectangular ideal.
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Los ensayos mecénicos de los dispositivos presentaron un amplio rango de respuestas,
definidos por las propiedades Unicas, tanto del material como del proceso de AM por
extrusion, obteniendo tanto comportamientos fragiles como deformaciones constantes.
Cada una de estas respuestas puede tener una aplicacion diferente y no necesariamente
se descartan los resultados obtenidos. También es importante reconocer el amplio
espectro de posibles modificaciones del proceso, que pueden mejorar las respuestas de

los dispositivos, incluso con las mismas proporciones de ingredientes-

Se comprobd el potencial alcance de la plataforma experimental robotizada de AM por
extrusion, en la fabricacion de dispositivos de biopolimeros de almidén, y la capacidad de
incorporar un compuesto activo en una mezcla seleccionada, para posteriormente liberarlo
el DS en un medio de BF. Todo lo cual no habia tenido precedentes, para el tipo de
ingredientes procesados con la técnica de AM por extrusién (almidén, glicerina y agua

destilada) y el campo de aplicacion en areas farmacéuticas de estos dispostivos.

6.4 Recomendaciones

El uso del brazo robdético para la construccién de los dispositivos de biopolimero, ofrece
una alta resolucién y repetibilidad de la respuesta obtenida, especialmente para analisis
exploratorios en AM por extrusion. Pero se debe enlazar con otras interfaces para gestionar
la manufactura de piezas con una mayor complejidad, ya que comercialmente estos
equipos estan disefiados para realizar tareas repetitivas puntuales de alta precision a

escala industrial (aplicaciones de soldadura y pintura, entre otros).

Con el fin de mejorar el procesamiento de las mezclas de almidon mediante la técnica de
AM por extrusion, y eventualmente optimizar las propiedades mecanicas y dimensionales
de los dispositivos fabricados, se propone para las futuras investigaciones, correlacionar
el comportamiento reolégico de las mezclas con las caracteristicas geométricas del
extrusor. También se puede evaluar la incorporacion de otros componentes biocompatibles

en las mezclas, para mejorar las propiedades de los dispositivos.
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Mediante los bancos de prueba fue posible evaluar el comportamiento de las mezclas ante
los diferentes niveles de velocidad del extrusor y presion proveniente del tanque reservorio,
y de esta forma ajustar un rango de respuesta del sistema y aplicar dichas condiciones en
la plataforma de AM. Esta metodologia puede ser replicada por otros investigadores que
deseen explorar la AM de nuevos materiales.

Se sugiere seguir explorando las técnicas de AM, para determinar las condiciones que
permitan la elaboracion de piezas a una escala micrométrica, con potenciales aplicaciones
en el campo biomédico y farmacéutico, ya que es un campo de accién que puede tener

grandes implicaciones, principalmente por las caracteristicas biocompatibles del almidén.
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A. Evaluacion tamafio granulos de
almidoén
Se seleccionaron 500 muestras de granulos, por cada tipo de almidén de yuca (Figura

Anexo A - A) y maiz (Figura Anexo A - B). El método de ajuste se establecié por Anderson-

Darling, se evaluaron las distribuciones bajo los modelos Weibull y Normal.

Figura Anexo A 1. Granulos de almidon de yuca (A) y maiz (B)
W,

Para determinar el modelo que mejor se adapta al muestreo realizado, mediante la
herramienta Grafica ID de Distribucion, del software Minitab, se analizan las dos principales
alternativas de distribucion con la menor dispersion respecto al pardmetro de referencia
gue presenta cada modelo (valor de ajuste: AD), obteniendo una mayor aproximacion
mediante el método Weibull para un nivel de confianza del 95%.
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Figura Anexo A 2. Probabilidad para el tamafio del grano de almidén de yuca
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En el analisis de bondad de ajuste se encuentra una similitud de 0,845 con el modelo
Weibull y 1,082 con el modelo normalizado. Es viable aceptar la distribucion normalizada
para un nivel de significancia a menor a 0,01 (Figura Anexo A3), considerando el tamafio
del granulo de almidén de yuca para este caso como una variable aleatoria continua

normal, con una media de 12,743 uym y una desviacion estandar de 3,991 um.

Figura Anexo A 3. Distribucion normalizada del tamafio de granulo de A. Yuca

En el caso del almidon de maiz, se vuelve a evaluar la probabilidad de coincidencia, con
los dos modelos (Figura Anexo A -4), obteniendo una bondad de ajuste de 2,11 y 1,94,

respectivamente para el método Weibull y normalizado.
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Figura Anexo A 4. Probabilidad para el tamafio del grano de almidén de yuca
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Para este caso se encuentra una mejor distribucién por el método normalizado, obteniendo
un valor medio de tamafio de grano de almidén de maiz de 14,233um, con una desviacion
estandar de 4,202um. A continuacion se observa la distribucion normalizada (Figura Anexo
A -5).

Figura Anexo A 5. Distribucion normalizada del tamafio de granulo de A. Maiz
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Anexo: Condiciones del proceso

- EVALUACION DE SELECCION PRELIMINAR

Los pardmetros de valoracién del comportamiento de las diferentes mezclas de almidones

gelatinizados, fueron definidos en un rango de: “1” (peor comportamiento:) a “5” (mejor

comportamiento), segun el criterio de valoracion expuesto en la Tabla Anexo B-1.

Tabla Anexo B 1. Criterio de valoracion de las mezclas de extrusion y auto soporte

Escala Efecto Extrusién Efecto Auto Soporte

numerica

1 Salida sin control del material Dispersion total de las trayectorias
2 Salida con minimo control Perdida de forma moderada

3 Salida con control retardado Dispersion moderada

4 Minima inercia del material extruido Minima dispersion

5 Parada instantdnea de la extrusion Conservacion de la altura final

Tabla Anexo B 2. Valoracion preliminar de las mezclas del almidon de yuca

Diametro  de | Mezcla Yuca-Agua
Boquilla (mm) Y- Y- Y- Y- Y- Y- Y- Y- Y- Promedio
-1 |12 (13 |14 |15 |16 |17 | 1-8 | 1-9 | Total

1,2 Auto soporte 50 {40 (30 |20 |20 |20 |10 (10 |10 |23
Control 10 (10 |30 |30 |30 |20 {20 |20 (1,0 |20
Extrusion

Promedio 30 |25 {30 |25 |25 |20 |15 |15 |10 |22

0,84 Auto soporte 50 |50 (40 |40 |40 (30 |20 (10 |10 |3,2
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Control 20 {20 |30 [40 |50 (40 |40 |30 (30 |33
Extrusion

Promedio 35 |35 |35 |40 |45 |35 |30 (20 |20 |33

0,41 Auto soporte 50 |50 |50 {40 |40 |30 |20 (1,0 |10 |33
Control 1,0 {10 |20 |20 |40 |40 |40 |30 |30 |27
Extrusion

Promedio 30 {30 |35 |30 |40 |35 |30 (20 |20 |30

Tabla Anexo B 3. Valoracién preliminar de las mezclas del almidén de maiz

Didmetro  de | Mezcla Maiz-Agua
Boquilla (mm) M- M- M- | M- M- M- M- M- M- Promedio
11 |12 |13 |14 |15 |16 |17 |1-8 | 19 | Total

Gris=1,2 Auto soporte 50 |50 [30 |40 |20 (10 |10 |10 |10 |26
Control 10 (10 |30 |30 (30 |20 |20 (10 |10 |19
Extrusion

Promedio 30 |30 |30 |35 |25 |15 |15 |10 |10 |22

Verde=0,84 Auto soporte 50 |50 (40 |40 |40 (30 |20 |20 (10 |33
Control 10 |20 (30 [40 |50 |30 (30 |30 |30 |30
Extrusion

Promedio 30 (35 |35 [40 |45 |30 |25 |25 |20 |32

Azul=0,41 Auto soporte 50 (50 |50 (40 |40 |30 |20 |20 |10 |34
Control 10 (10 |10 |30 [40 |40 |40 (30 |30 |27
Extrusion

Promedio 30 (30 |30 |35 |40 |35 |30 |25 |20 |31

- TEMPERATURA DE GELATINIZACION

Tabla Anexo B 4. . Datos sintetizados de las curvas de gelatinizacion del A. Maiz

Condiciones Tiempo total
Mezcla Etapa de preparacion Ambientales Tgel (°C) | Gelatinizacién.
(min)

Tamb (°C) | HR (%)

Banco Pruebas 18 54,1 65 12,38

M 1-3-0
Plataforma Robotizada 17 52,1 64 12,33
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Banco Pruebas 19 57 66 12,75
M-1-3-0.15

Plataforma Robotizada 17 47,8 65 12,67

Banco Pruebas 18 56 66 12,93
M 1-3-0.3

Plataforma Robotizada 18 52,3 64 12,83

Banco Pruebas 18 55,7 65 12,17
M 1-4,5-0

Plataforma Robotizada 18 56,2 66 12,83

Banco Pruebas 19 52,3 65 12,25
M 1-4.5-0.15

Plataforma Robotizada 18 51,4 65 12,67

Banco Pruebas 19 55,9 66 12,67
M 1-4.5-0.3

Plataforma Robotizada 20 49,8 65 12,92

Banco Pruebas 18 56,8 65 13,02
M 1-6-0

Plataforma Robotizada 20 51,4 64 12,67

Banco Pruebas 18 56,7 66 12,5
M 1-6-0.15

Plataforma Robotizada 17 48,3 65 12,83

Banco Pruebas 17 56,8 66 13,03
M 1-6-0.3

Plataforma Robotizada 21 56,2 67 13,17
Promedio total gelatinizacion mezclas Almidén Maiz 65 12,7

Tabla Anexo B 5. Datos sintetizados de las curvas de gelatinizacion del A. Yuca

Condiciones ] L
Mezcla Etapa de preparacién | Ambientales Tgel (°C) z—r;]ei?:)po total Gelatinizacion
Tamb (°C) HR (%)
Banco Pruebas 18 53,1 63 12,17
Y 1-3-0
Plataforma Robotizada | 18 55,3 63 11,67
Y-1-3-0.15 Banco Pruebas 20 51,4 63 11,33




134 Caracterizacién de un proceso de manufactura aditiva por extrusion de un biopolimero y

definicién de su potencial uso como dispositivo para transporte de farmacos

Plataforma Robotizada | 18 58 62 12,67

Banco Pruebas 19 56,6 64 11,83
Y 1-3-0.3

Plataforma Robotizada | 19 55,3 63 12,92

Banco Pruebas 19 54,1 64 11,42
Y 1-4,5-0

Plataforma Robotizada | 21 52,7 64 12,58

Banco Pruebas 17 56,9 65 12,08
Y 1-4.5-0.15

Plataforma Robotizada | 18 53,6 63 12,33

Banco Pruebas 17 57,1 62 12,33
Y 1-4.5-0.3

Plataforma Robotizada | 18 56,9 63 12,83

Banco Pruebas 19 56,2 63 12,38
Y 1-6-0

Plataforma Robotizada | 20 49,5 64 12,33

Banco Pruebas 19 55,1 63 12,38
Y 1-6-0.15

Plataforma Robotizada | 18 55,9 63 12,83

Banco Pruebas 20 52,5 64 12,17
Y 1-6-0.3

Plataforma Robotizada | 18 54,6 63 12,08
Promedio total gelatinizacion mezclas Almidon Yuca 63 12,24

- TEMPERATURA MATERIAL TANQUE RESERVORIO

Tabla Anexo B 6. Temperaturas del tanque reservorio para el A. Maiz

Mezcla Etapa de Evaluacion Temperatura de | Menor temperatura Registrada

ingreso al tanque (°C) | durante la etapa (°C)

M 1-3-0 Banco Pruebas 27 16
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Plataforma Robotizada | 28 15
M-1-3-0.15 Banco Pruebas 26 18
Plataforma Robotizada | 24 16
M 1-3-0.3 Banco Pruebas 28 19
Plataforma Robotizada | 25 15
M 1-4,5-0 Banco Pruebas 24 15
Plataforma Robotizada | 25 17
M 1-4.5-0.15 Banco Pruebas 28 15
Plataforma Robotizada | 26 16
M 1-4.5-0.3 Banco Pruebas 24 18
Plataforma Robotizada | 25 15
M 1-6-0 Banco Pruebas 27 16
Plataforma Robotizada | 26 16
M 1-6-0.15 Banco Pruebas 25 18
Plataforma Robotizada | 26 17
M 1-6-0.3 Banco Pruebas 25 17
Plataforma Robotizada | 26 16

Tabla Anexo B 7. Temperaturas del tanque reservorio para el A. Yuca

Mezcla Etapa de Evaluacion Temperatura de | Menor temperatura Registrada
ingreso al tanque (°C) | durante la etapa (°C)
Y 1-3-0 Banco Pruebas 31 15
Plataforma Robotizada | 24 16
Y-1-3-0.15 Banco Pruebas 25 16
Plataforma Robotizada | 25 16
Y 1-3-0.3 Banco Pruebas 28 18
Plataforma Robotizada | 27 17
Y 1-4,5-0 Banco Pruebas 25 16
Plataforma Robotizada | 26 15
Y 1-4.5-0.15 | Banco Pruebas 28 16
Plataforma Robotizada | 27 18
Y 1-4.5-0.3 Banco Pruebas 26 16
Plataforma Robotizada | 26 16
Y 1-6-0 Banco Pruebas 28 15
Plataforma Robotizada | 25 17
Y 1-6-0.15 Banco Pruebas 25 15
Plataforma Robotizada | 27 15
Y 1-6-0.3 Banco Pruebas 28 18
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Plataforma Robotizada

28

17

-  REGISTRO VELOCIDAD MOTOR PASO A PASO

Tabla Anexo B 8. Velocidad del motor para las mezclas de A. Maiz

MEZCLA P | Medicion de Velocidad del Motor con Tacémetro (RPM)
IAY%
V1 V2 V3 V4 V5
M-1-3-0 P2 | 146,1 | 146,0 | 146,2 | 72,8 | 72,8 | 729 | 36,1 | 359 | 359 | 178 | 17,8 | 181 | 89 | 89 | 9,1
M-1-3-0.15 146,0 | 146,1 | 146,0 | 730 | 729 | 729 | 36,1 | 36,0 | 36,1 | 18,1 | 18,1 | 180 | 9,0 | 9,2 | 9,0
M 1-3-03 146,3 | 146,1 | 146,2 | 73,1 | 73,1 | 73,0 | 358 | 359 | 36,1 | 179 | 178 | 179 | 89 | 89 | 9,0
M 1-4,5-0 1459 | 146,1 | 146,12 | 730 | 73,1 | 73,1 | 36,1 | 36,0 | 36,1 | 179 | 179 | 179 | 9,0 | 9,0 | 9,1
M1-4.5-0.15 146,0 | 146,2 | 146,1 | 73,0 | 73,1 | 73,0 | 36,1 | 36,2 | 36,2 | 179 | 180 | 180 | 9,0 | 9,1 | 89
M 1-4.5-0.3 146,1 | 146,0 | 146,0 | 729 | 729 | 73,1 | 36,1 | 36,1 | 36,0 | 18,2 | 18,1 | 180 | 9,0 | 9,1 | 9,2
M 1-6-0 146,1 | 146,3 | 146,3 | 729 | 73,1 | 73,1 | 36,6 | 36,5 | 36,3 | 179 | 179 | 180 | 89 | 89 | 9,1
M 1-6-0.15 146,1 | 1459 | 146,12 | 73,1 | 73,1 | 73,1 | 36,1 | 36,0 | 36,2 | 18,1 | 18,1 | 181 | 9,1 | 9,1 | 9,0
M 1-6-0.3 146,1 | 146,3 | 146,1 | 729 | 73,1 | 729 | 36,1 | 359 | 36,0 | 181 | 179 | 179 | 89 | 88 | 9,0
M-1-3-0 P3 | 146,0 | 146,2 | 146,12 | 73,1 | 73,2 | 73,1 | 36,1 | 359 | 359 | 18,0 | 18,1 | 18,0 | 9,3 | 9,0 | 8,9
M-1-3-0.15 146,0 | 146,1 | 146,12 | 73,0 | 73,1 | 73,0 | 36,2 | 36,0 | 36,0 | 180 | 18,1 | 181 | 9,1 | 9,0 | 91
M 1-3-03 146,1 | 146,0 | 146,0 | 730 | 73,1 | 729 | 36,3 | 36,1 | 36,1 | 180 | 178 | 17,8 | 9,0 | 89 | 9,0
M 1-4,5-0 146,0 | 146,1 | 146,1 | 729 | 73,1 | 729 | 36,1 | 36,1 | 36,0 | 18,0 | 18,1 | 181 | 9,0 | 9,1 | 9,0
M1-4.5-0.15 146,1 | 146,0 | 146,12 | 73,0 | 73,2 | 73,1 | 36,1 | 36,1 | 36,2 | 179 | 180 | 180 | 88 | 9,0 | 8,7
M 1-4.5-0.3 146,1 | 146,0 | 146,21 | 73,1 | 73,1 | 73,0 | 36,2 | 36,1 | 36,1 | 18,2 | 18,1 | 181 | 9,1 | 9,0 | 89
M 1-6-0 146,2 | 146,0 | 146,3 | 729 | 73,1 | 729 | 359 | 36,0 | 36,2 | 179 | 180 | 181 | 89 | 89 | 8,9
M 1-6-0.15 146,2 | 146,1 | 146,0 | 729 | 73,1 | 73,0 | 36,1 | 36,2 | 36,1 | 18,2 | 180 | 181 | 9,2 | 9,1 | 9,1
M 1-6-0.3 1459 | 146,0 | 146,21 | 73,1 | 729 | 73,1 | 36,2 | 36,0 | 36,0 | 18,1 | 18,1 | 179 | 9,0 | 9,0 | 8,9
Tabla Anexo B 9. Velocidad del motor para las mezclas de A. Yuca
MEZCLAS | P/ | Medicion de Velocidad del Motor con Tacdmetro (RPM)
V1 V2 V3 V4 V5
Y-1-3-0 P2 | 146,1 | 146,3 | 146,1 | 72,9 | 73,0 | 73,1 | 359 | 359 | 359 | 179 | 17,8 | 180 | 89 | 89 | 9,0
Y-1-3-0,15 146,1 | 146,0 | 146,0 | 731 | 729 | 73,1 | 36,2 | 36,1 | 36,1 | 18,1 | 18,2 | 181 | 9,2 | 9,1 | 9,1
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Y-1-3-0.3 1459 | 146,1 | 1463 | 72,9 | 72,8 | 729 | 36,1 | 36,2 | 36,2 | 180 | 180 | 179 9,0 | 9.1 | 8,9
Y-1-4.5-0 146,0 | 146,1 | 1460 | 73,0 | 73,0 | 730 | 36,2 | 36,0 | 36,0 | 18,1 | 180 | 181 | 9,1 | 9.1 | 9,1
Y-1-4.5- 146,2 | 146,3 | 146,2 | 73,1 | 73,0 | 730 | 36,3 | 36,3 [ 36,1 | 180 | 179 [ 18,0 [ 8,9 | 9,0 | 8,9
0.15
Y 145 146,1 | 146,1 | 1462 | 73,0 | 73,1 | 731 | 36,1 | 36,0 | 36,1 | 180 | 179 | 18,0 | 9,1 | 89 | 9,0
0.3
Y 1-6-0 146,3 | 146,1 | 1463 | 73,0 | 73,1 | 730 | 36,1 | 36,1 | 36,0 | 17,8 | 179 | 17,8 | 89 | 90| 9,1
Y 1-6-0.15 146,1 | 146,0 | 146,1 | 73,2 | 729 | 731 | 36,1 | 36,0 | 36,1 | 180 | 181 | 18,1 | 9,1 | 9,1 | 9,0
Y 1-6-0.3 1459 | 146,1 | 1460 | 72,9 | 729 | 731 | 36,2 | 359 [ 36,1 | 18,1 | 179 | 178 | 88| 89 | 9,0
Y-1-3-0 P3| 1452 | 1462 | 146,0 | 729 | 72,9 | 728 | 36,1 | 358 | 359 | 17,8 | 17,9 | 179 | 88 | 9.1 | 9.2
Y-1-3-0,15 146,1 | 146,1 | 1460 | 73,0 | 73,1 | 729 | 36,0 | 36,1 | 36,0 | 18,1 | 180 | 18,0 | 9,0 | 9,1 | 9,0
Y-1-3-0.3 146,1 | 146,0 | 1460 | 72,9 | 72,8 | 729 | 36,1 | 36,1 | 36,2 | 17,8 | 179 | 179 | 89 | 90 | 9,1
Y-1-4.5-0 146,1 | 146,2 | 1460 | 72,9 | 73,1 | 729 | 36,0 | 36,1 | 36,0 | 18,1 | 180 | 18,0 | 9,1 | 9,0 | 9,0
Y-1-4.5- 146,2 | 146,1 | 1462 | 72,9 | 73,0 | 730 | 36,3 | 36,2 | 36,3 | 17,9 | 180 | 18,1 | 8,8 | 89 | 9,1
0.15
Y 145 146,0 | 146,1 | 1462 | 72,9 | 729 | 731 | 36,1 | 36,0 | 36,0 | 18,1 | 180 | 182 | 9,1 | 9,1 | 8,9
0.3
Y 1-6-0 146,0 | 1458 | 146,1 | 72,9 | 73,1 | 728 | 36,2 | 36,0 | 36,3 | 17,9 | 179 | 181 | 8,8 | 9,0 | 8,9
Y 1-6-0.15 146,1 | 146,0 | 1460 | 72,9 | 73,0 | 730 | 36,1 | 36,0 [ 36,2 | 180 | 179 [ 18,0 | 92 | 91 | 9,1
Y 1-6-0.3 145,9 | 146,1 | 1461 | 73,1 | 730 | 729 | 36,2 | 36,1 [ 36,1 | 183 | 179 [ 18,0 | 9,1 | 8,9 | 8,9







C.

Anexo: Protocolo de

de los dispositivos

elaboracion

No

ETAPA

CARACTERISTICAS

FOTOGRAFIA

Preparacion de los
geles

Se verifican las condiciones
de las materias primas

Se introduce el almidén, agua

destilada y/o glicerina en las

proporciones definidas, en un

vaso de precipitado

En un agitador con control de
temperatura, se mezclan
hasta la gelatinizacion del

material

Carga del material en

el tanque extrusor

Una vez realizada la
gelatinizacion, se toman las
medidas de temperatura de
las muestras seleccionadas,

con el fin de cargar las
mezclas en el tanque

reservorio
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Se ubica una mesa estable

] préximo al brazo robético
Adecuar espacio de ) o
3 ) Se nivela la superficie para
trabajo L
asegurar una posicion

horizontal

Se activa el compresor y se

L verifica el flujo de aire en los
Activacion del ) y
4 puntos de alimentacion
compresor
Son conectadas las

mangueras de aire

Se ensamblan todos los

) ) componentes del extrusor, e
Alistamiento del )
5 instala la armadura porta
extrusor ]
mangueras, junto con las

mangueras de alimentacion
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Activacion del
Microcontrolador

Se conecta al PC el
microcontrolador, y energiza
con un adaptador de corriente
a7,5VvVy 1A
Se conecta el extrusor y

verifica su funcionamiento.

Activacion del
7 controlador del brazo
robot

Se quita el forro protector del
brazo robot y del controlador
Se energiza el controlador
Motoman DX100. Y se activa
el mando “Teach Pendant”

Posicionamiento del

brazo robot

Desde el “Teach Pendant” se
controla la posicion del brazo
robot, hasta la ubicacion en la
mesa de trabajo
Se realiza una prueba para
verificar la configuracion del
patrén programado desde el

mando
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Se instala el extrusor y la

. pistola en el brazo robot
Instalacién de . .
) . Se ajusta la boquilla de
9 dispositivos en brazo y )
concentracion de la pistola de
robot
calor, y se conectan las

mangueras a la boquilla.

Con el tanque reservorio
cargado con la mezcla, se
B conecta al extrusor y sujeta
Instalacion del tanque ) .
10 ) por medio de cables metélicos
reservorio
Se conectan las mangueras,
manoémetro y sonda de

temperatura

Se comprueba el flujo y

L temperatura de la pistola de
Revision de los ) )
calor, y el flujo proveniente del

11 parametros de
y compresor, para la
extrusion o
deshumidificacion de los
dispositivos manufacturados
Se verifica la capacidad de
Pruebas preliminares extrusion del material

12 con el extrusor y brazo En esta etapa se ajustan los
robot parametros del extrusor (tasa

de material extruido)
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Una vez se ha corroborado la
tasa de material extruido, y
ajustado los parametros del
extrusor y ventilacion, son
construidos los dispositivos

Una vez se han fabricado los
dispositivos con las
propiedades requeridas, se
ubica en un horno, a 50°C,
por un periodo de 9 horas
Posteriormente se introducen
los dispositivos en un
desecador (40 £ 6 % de HR),
hasta la caracterizacion
geométrica y mecanica

Anexos
13 AM para la fabricacion
de los dispositivos

Acondicionamiento de

14 los dispositivos

obtenidos
15 Limpieza y ensamble
de los dispositivos

Al terminado el proceso de
fabricacién de los dispositivos,
se limpia los componentes del

extrusor.

Luego se vuelven a
ensamblar los elementos del
extrusor y finalmente se
apaga y cubre el brazo robot y

controlador.




144 Caracterizacién de un proceso de manufactura aditiva por extrusion de un biopolimero y

definicién de su potencial uso como dispositivo para transporte de farmacos

D.

Anexo: Resultados bancos de

prueba

- VELOCIDAD MATERIAL EXTRUIDO

Tabla Anexo D 1. Velocidad de extrusion promedio, mezclas A. Maiz

PRESI Velocidad Salida Mezclas AlImidon Maiz (mm/min)
ON /| M-1- M-1-3- M 13- | M 1-|M 1-45- | M 145- | M16- | M 16-| M 1-6-
VEL. 3-0 0.15 03 4,5-0 0.15 0.3 0 0.15 0.3
P2-V1 NA NA 632 NA NA 1924 NA NA NA
P2-v2 NA 1455 565 2972 1211 701 2431 NA NA
P2-V3 NA 742 402 1440 894 442 1929 2594 2843
P2-V4 NA 454 276 871 484 173 714 1541 1242
P2-V5 NA 220 207 641 401 120 645 738 641
P3-V1 1557 NA NA NA NA NA NA NA NA
P3-v2 852 2731 2226 NA NA NA NA NA NA
P3-V3 615 1350 1322 2376 2839 2024 NA NA NA
P3-V4 302 993 602 1313 1282 1427 NA NA NA
P3-V5 190 602 400 759 712 860 1063 1456 1557
Tabla Anexo D 2. Velocidad de extrusion promedio, mezclas A.Yuca
PRESIO | Velocidad Salida Mezclas Almidon Yuca (mm/min)
N/VEL. | Y-1-3- | Y-1-3- Y-1-3- Y-1- Y-1-4.5- Y 145-|Y16-|Y 1-6-|Y 1-6-
0 0,15 0.3 4.5-0 0.15 0.3 0 0.15 0.3
P2-V1 385 479 428 535 633 363 508 471 743
P2-v2 239 396 376 398 463 292 356 414 547
P2-V3 165 314 307 371 416 210 280 352 416
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P2-v4 | 139 252 215 285 300 142 228 263 362
P2-V5 112 196 171 203 239 105 175 212 239
P3-V1 | 376 820 703 938 1062 606 771 1170 1344
P3-v2 | 378 685 620 742 817 518 651 867 964
P3-V3 | 274 529 467 543 615 444 487 818 635
P3-v4 | 228 415 408 580 565 406 403 603 600
P3-V5 178 297 270 381 335 290 282 513 507

- IDENTIFICACION DEL DIAMETRO

Tabla Anexo D 3. Didmetro de extrusion promedio, mezclas A. Maiz
PRESION | Diametro salida Almidén Maiz (mm)

/ M-1- | M-1-3- [ M1-3- | M1- M1-45 |[M1-45- [M1- [M1-6- | M1-6-
VELOCID | 3-0 0.15 03 4,5-0 0.15 0.3 6-0 0.15 0.3
AD

P2-V1 0,808 | 0,770 0,843 | 0,714 | 0,807 0,720 0,864 | 0,766 0,859
P2-V2 0,839 | 0,798 0,847 | 0,742 | 0,703 0,724 0,848 | 0,790 0,815
P2-v3 0,843 | 0,783 0,813 | 0,723 | 0,738 0,763 0,894 | 0,781 0,831
P2-v4 0,872 | 0,781 0,791 | 0,770 | 0,820 0,802 0,867 | 0,778 0,814
P2-V5 0,836 | 0,801 0,817 | 0,758 | 0,699 0,737 0,821 | 0,743 0,831
P3-V1 0,842 | 0,766 0,831 |0,723 | 0,764 0,757 0,840 | 0,771 0,829
P3-V2 0,825 | 0,766 0,829 |0,736 | 0,719 0,769 0,833 | 0,778 0,827
P3-V3 0,841 | 0,776 0,814 | 0,740 | 0,745 0,796 0,842 | 0,792 0,825
P3-v4 0,836 | 0,788 0,827 | 0,739 | 0,772 0,728 0,847 | 0,901 0,838
P3-V5 0,827 | 0,748 0,808 | 0,769 | 0,783 0,814 0,875 | 0,765 0,826

Tabla Anexo D 4. Diametro de extrusion promedio, mezclas A.Yuca
PRESION | Diametro extruido Almidén Yuca (mm)

/ Y-1- | Y-1-3- Y-1-3- | Y-1- Y-1-45- | Y145 |Y1- |Y1-6- Y 1-6-
VELOCID | 3-0 0,15 0.3 4.5-0 0.15 0.3 6-0 0.15 0.3
AD

P2-V1 1,334 | 1,229 1,120 | 1,407 | 1,140 1,307 1,257 | 1,332 1,187
P2-V2 1,220 | 1,156 1,144 | 1,299 | 1,037 1,006 1,223 | 1,243 1,154
P2-V3 1,228 | 1,124 1,201 | 1,169 | 1,059 1,208 1,352 | 1,212 1,086
P2-V4 1,313 | 1,076 1,163 | 1,234 | 1,071 1,291 1,385 | 1,204 1,136
P2-V5 1,175 | 1,077 1,165 | 1,379 | 1,199 1,357 1,282 | 1,302 1,163
P3-V1 1,295 | 1,175 1,196 | 1,351 | 1,126 1,259 1,440 | 1,449 1,178
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P3-V2 1,237 | 1,155 1,166 1,313 1,274 1,235 1,450 | 1,289 1,143
P3-V3 1,179 | 1,137 1,123 1,234 1,059 1,208 1,254 | 1,267 1,133
P3-V4 1,230 | 1,169 1,179 1,196 1,018 1,133 1,253 | 1,247 1,181
P3-V5 1,367 | 1,252 1,243 1,380 1,103 1,345 1,410 | 1,267 1,221

-  TASA DEL MATERIAL EXTRUIDO
Tabla Anexo D 5. Tasa de material extruido promedio, mezclas A. Maiz

PRESION | Material depositado Mezclas Almidén Maiz (g/min)

/ M-1- M-1-3- M 1-3- | M 1-|M 145 | M 145-|M 1-| M 16-| M 1-6-
VELOCID | 3-0 0.15 03 4,5-0 0.15 0.3 6-0 0.15 0.3
AD

P2-V1 NA 1,529 0,570 2,280 1,017 0,888 2,977 | 3,292 2,559
P2-v2 NA 0,847 0,344 1,511 0,748 0,358 1,542 | 2,035 1,933
P2-v3 NA 0,430 0,244 | 0,685 0,441 0,206 1,149 | 1,237 1,324
P2-v4 NA 0,237 0,166 | 0,439 0,246 0,102 0,467 | 0,729 0,583
P2-V5 NA 0,106 0,117 | 0,347 0,189 0,084 0,341 | 0,374 0,375
P3-V1 0,945 | 2,377 1,853 3,606 4,415 2,665 5,314 | 7,811 7,196
P3-Vv2 0,528 | 1,355 1,116 | 1,925 2,451 1,506 2,338 | 4,110 3,809
P3-V3 0,321 | 0,731 0,645 | 1,161 1,075 0,980 1,841 | 2,515 2,196
P3-v4 0,176 | 0,520 0,330 | 0,701 0,686 0,744 0,901 | 1,344 1,284
P3-V5 0,103 | 0,315 0,213 | 0,354 0,394 0,401 0,487 | 0,736 0,821

Tabla Anexo D 6. Tasa de material extruido promedio, mezclas A.Yuca

PRESION | Material depositado Mezclas Almidén Yuca (g/min)

(/ELOCID Y-1- Y-1-3- Y-1-3- Y-1- Y-1-4.5- Y 1-45- | Y1- Y 1-6- Y 1-6-
AD 3-0 0,15 0.3 4.5-0 0.15 0.3 6-0 0.15 0.3
P2-v1 0,370 | 0,556 0,573 0,661 0,594 0,406 0,518 | 0,553 0,866
P2-v2 0,233 | 0,361 0,443 0,395 0,425 0,275 0,380 | 0,376 0,628
P2-Vv3 0,172 | 0,285 0,285 0,372 0,373 0,195 0,300 | 0,316 0,365
P2-v4 0,130 | 0,229 0,198 0,279 0,286 0,138 0,201 | 0,241 0,325
P2-V5 0,104 | 0,179 0,159 0,187 0,212 0,106 0,152 | 0,192 0,231
P3-v1 0,438 | 1,071 0,930 1,155 1,177 0,774 0,913 | 1,504 1,597
P3-v2 0,345 | 0,814 0,689 0,912 0,899 0,645 0,652 | 1,111 1,036
P3-V3 0,290 | 0,617 0,503 0,696 0,645 0,538 0,487 | 0,829 0,754
P3-v4 0,223 | 0,380 0,366 0,523 0,504 0,375 0,347 | 0,624 0,598
P3-V5 0,166 | 0,287 0,314 0,340 0,354 0,219 0,276 | 0,507 0,489
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E.

CURVAS DE SECADO ALMIDON DE YUCA

Anexo: Curvas de secado

Y-1-3-0
MUESTRA 1 MUESTRA 2 MUESTRA 3 80
Hora [Material Pesado (gr) (% Agua |Material Pesado (gr) |% Agua |Material Pesado (gr) |% Agua 70
0 8,684 75 9,076 75 9,388 75 60
1 6,937 54,9 7,128 53,5 7,341 53,2 - 50
2 5,985 43,9 5,887 39,9 6,134 40,3 §
3 5149| 343 5004| 301 519 303 £
4 4,383 25,5 4,255 219 4,398 21,8 2:\° 30
5 3,785| 186 3,673 155 3,79 15,4 20
6 3,234 122 3,176 10 3438 116
7 2,952 9 3,046 8,6 3,284 10 0
8 2,857 79 3,021 8,3 3,213 9,2 0
9 2802] 73 2,996 8 3167 87 0 2 4 6 8 10
Tiempo (Horas)
Linea y=0,9492x2 - 15,731x + y=1,1485x2 - 17,261x + y=1,1447x2 - 17,082x +
Tendenci 72,596 72,024 71,796 —&— Seriesl —@— Series2 Series3
a R2=0,9964 R2=0,9944 R2=0,9933
Y-1-3-0.15
MUESTRA 1 MUESTRA2 MUESTRA3 8
Hora [Material Pesado (gr) (% Agua |Material Pesado (gr) |% Agua |Material Pesado (gr) |% Agua 70
0 8,237 71,3 9,208 71,3 8,622 71,3 60
1 7,433 61,5 8,323 61,6 7,726 60,9 T 50
2 6,629 51,7 7,554 53,3 6,892 51,2 ]
3 5,849 42,3 6,844 45,6 6,101 42 E 40
4 5,089 33 6,007 375 5352| 333 ® 30
5 4,496 25,8 5,375 29,6 4,697 25,7 20
6 4,013 20 4,91 24,6 4,222 20,2 10
7 3,677 15,9 4,564 20,8 3,895 16,4 0
8 3,461 13,3 4,238 17,3 3,757 14,8 2 4 6 8 10
9 3,278 11 3913 137 3618 132 Tiempo (Horas)
Linea y=0,5822x2 - 12,108x + y=0,4345x2 - 10,346x + y=0,6371x2 - 12,356+
Tendenci 72,472 71,705 72,344 —8—Series] —@— Series2 Series3
a R2=0,9987 R2=0,9989 R2=0,9985
Y-1-3-0.3
MUESTRA 1 MUESTRA2 MUESTRA3 80
Hora [Material Pesado (gr) (% Agua |Material Pesado (gr) |% Agua |Material Pesado (gr) |% Agua 70
0 9,081 67,5 8,418 67,5 8,722 67,5 60
1 6,36 37,5 6,574 45,6 6,692 44,2 T 50 \
2 5,598 29,1 5,569 33,7 5,455 30 B \
3 5,281 25,7 5,084 27,9 4,939 24,1 :% 40
4 5045 231 4699 233 4707 215 x 30
5 4,809 20,5 4,476 20,7 4,523 19,4 20
6 4,582 18 4,253 18 4,297 16,8 10 —
7 4,438| 16,4 4,03 154 4,067 14,1 o
8 4,175 13,5 3,708 11,5 3,789 10,9 2 4 6 8 10
9 3,98 11,3 3,501 9,1 3,644 9,3 Tiempo (Horas)
Linea y=0,8477x2 - 12,254x + y=0,7992x2 - 12,576x + y=0,9114x2 - 13,417x+
Tendenci 57,242 61,082 60,182 —@—Seriel —@—Serie2 Serie 3
a R2=0,8819 R2=0,9534 R2=0,9346
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Y-1-4,5-0
MUESTRA1 MUESTRA2 MUESTRA3 %0
Hora |Material Pesado (gr) |% Agua [Material Pesado (gr) |% Agua [Material Pesado (gr) [% Agua 80
0 8,679 80 7,968 80 7944 80 70
1 7,282 63,9 7,065 68,7 6,629 63,4 < 60
2 6,23 51,8 6,036 55,7 5,614 50,7 § 50
3 5,311 41,2 5,114 442 4,73 39,5 § 40
4 4,588 32,9 4,339 34,5 4,1 31,6 N
5 3,888 24,8 3,677 26,1 3,501 24,1 20
6 3,314 18,2 3,048 18,3 2,938 17 10
7 2,828 12,6 2,602 12,7 2,595 12,7 0
8 2,606 10 2,368 9,7 2526 118 0 ) 4 6 10
9 2,472 85 2,231 8 2457|109 Tiempo (Horas)
Linea y=0,778x2 - 14,844x + y=0,7064x2 - 14,613x + y=0,9095x2 - 15,749x +
Tendenci 79,015 81,415 79,123 —o—Seriel -—@— Serie2 —@— Serie3
a R2=0,9993 R2=0,9989 R2=0,999
Y-1-4.5-0.15
MUESTRA1 MUESTRA2 MUESTRA3 %0
Hora |Material Pesado (gr) |% Agua [Material Pesado (gr) |% Agua |Material Pesado (gr) [% Agua 80
0 8,344 77 8,048 77 8,288 77 70
1 7,126 62,4 7,029 64,3 7,118 62,9 - 60
2 6,171 51 6,102 52,8 6,192 51,7 § 50
3 5,356 41,2 5,269 42,5 5,233 40,1 :% 40
4 4,723 33,6 4,603 34,2 4,397 30,1 N
5 4,245 27,9 4,146 28,5 3,802 22,9 20
6 3,781 22,3 3,625 22 3,252 16,2 10
7 3,339 17 3,214 16,9 2,993 13,1 o
8 2945 123 2,894 13 2,804 108 o 2 4 5 10
9 2,706 94 256 88 2614 85 Tiempo (Horas)
Linea y=0,6186x2 - 12,788x + y=10,5886x2 - 12,689x + y=0,8133x2 - 14,914x +
Tendenci 75,328 76,325 77,265 ~—0— Seriel ——@— Serie2 —@— Serie3
a R2=0,9974 R2=0,9989 R2=0,9994
Y-1-4.5-0.3
MUESTRA1 MUESTRA2 MUESTRA3 8
Hora |Material Pesado (gr) |% Agua |[Material Pesado (gr) |% Agua |Material Pesado (gr) [% Agua 70
0 9,12 74 8,94 74 8,656 74 60
1 7,6 57,3 7,661 59,7 7,508 60,7 T 50 \
2 6,629 46,7 6,831 50,4 6,305 46,8 B b N\
3 6,016 40 5,936 40,4 5,766 40,6 ]g: “0 N
4 5479 341 5344| 338 522| 343 ® 30 N
5 4,873 27,4 4,929 29,1 4,673 28 20 \\
6 4,433 22,6 4514 24,5 4,286 23,5 10
7 3,993 17,8 4,1 19,9 3,856 18,5 o
8 3,576 13,2 3,802 16,5 3,385 13,1 0 2 4 6 10
9 3403] 113 3438] 125 3205 121 Tiempo (Horas)
Linea y=0,5852x2 - 11,791x + y=0,5864x2 - 11,706x + y=0,5962x2 - 11,968x +
Tendenci 70,819 72,047 72,025 ~—&—Seriel —@— Serie2 Serie3
a R2=0,9919 R2=0,9952 R2=0,9932
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Y-1-6-0
MUESTRA1 MUESTRA2 MUESTRA3 %°
Hora [Material Pesado (gr) |% Agua |Material Pesado (gr) |% Agua [Material Pesado (gr) [% Agua 80
0 8,519 85 8,122 85 8,202 85 70
1 7,267 70,3 6,875 69,6 7,284 73,8 < 60
2 6,251 58,4 5,748 55,8 6,366 62,6 § 50
3 5,42 48,6 4,834 44,5 5,448 514 Jg: 40
4 4,711 40,3 4,05 34,9 4,636 41,5 xR 30
5 3,988 31,8 3,265 25,2 3,846 31,9 20
6 3,237 23 2,61 17,1 3,056 22,3 10
7 2,636 15,9 2,256 12,8 2,488 15,3 0
8 2366 128 2,041 101 2,096 106 2 4 6 8 10
9 2,096 9,6 1,825 75 1,925 85 Tiempo (Horas)
Linea y=0,592x2 - 13,685x + y=0,8356x2 - 16,132x + y=0,5197x2 - 13,552x +
Tendenci 84,281 85,029 86,462 —@— Seriel —@— Serie2 Serie3
a R2=0,9986 R2=0,9995 R2=0,9977
Y-1-6-0.15
MUESTRA1 MUESTRA2 MUESTRA3 %°
Hora [Material Pesado (gr) |% Agua |Material Pesado (gr) |% Agua [Material Pesado (gr) [% Agua 80
0 8241 828 8,768 828 8,896 828 70
1 6,901 66,5 7,494 68,2 7,338 65,2 < 60
2 5,949 54,9 6,365 55,3 6,42 54,9 § 50 \
3 5,207 45,9 5,554 46,1 5,591 45,6 E 40
4 4547 37,9 4902 387 4838| 371 X 39
5 4,051 31,9 4,295 31,7 4,157 29,5 20
6 3,574 26,1 3,768 25,7 3,564 22,8 10
7 3,114 20,5 3,282 20,2 3,09 17,5 0
8 2,706 15,6 2,884| 15,6 2,704] 13,1 2 4 6 8 10
9 2405| 119 2,652 13 2551 114 Tiempo (Horas)
Linea y=0,6129x2 - 12,981x + y=0,6436x2 - 13,308x + y=0,6735x2 - 13,76x +
Tendenci 80,349 81,274 80,716 —&— Seriel —@— Serie2 Serie3
a R2=0,996 R2=0,9979 R2=0,9975
Y-1-6-0.3
MUESTRA1 MUESTRA2 MUESTRA3 %°
Hora [Material Pesado (gr) |% Agua |Material Pesado (gr) |% Agua [Material Pesado (gr) [% Agua 80
0 91| 805 826| 805 7,88 805 70
1 6,944 56,8 6,533 59,6 6,332 60,9 - 60
2 6,069 47,2 5,375 45,6 5,399 49 {': 50
3 5,237 38 4,716 37,6 4,687 40 E 40
4 4,749 32,7 4,157 30,8 4,156 33,2 X 30 —
5 4,206| 267 3,762 26 3597| 261 2 ™~
6 3,723 21,4 3,411 21,8 3,242 21,6 10 \\.
7 3,332 17,1 3,065 17,6 2,969 18,2 0
8 3,006 135 2779 14,1 2677| 145 2 4 6 8 10
9 2,812 114 2512 109 2,233 8,38 Tiempo (Horas)
Linea y=0,8027x2 - 14,08x + y=0,8606x2 - 14,637x + y=0,7477x2 - 13,92x +
Tendenci 75,015 75,789 76,609 ~—@—Seriel —@— Serie2 Serie3
a R2=0,9811 R2=0,9828 R2=0,9888
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CURVAS DE SECADO ALMIDON DE MAIz

M-1-3-0
MUESTRA 1 MUESTRA 2 MUESTRA 3 80
Hora Material Pesado (gr) [% Agua |Material Pesado (gr) |% Agua |Material Pesado (gr) |% Agua 70
0 10,095, 75 9,309 75 10,308 75 .
1 8,258 56,8 7,552 56,1 8238 549
2 7,19| 463 6437 44,1 694 429 3
3 6,365 38,1 5,536 34,5 6,187 35 £ 40 \
4 5664 311 4,951 282 5548 288 E 30 N
5 4,991 24,4 439 22 4,999 23,5 » \\\
6 4,444/ 19 3,96, 17,5 4,56 19,2
7 4202 156 358 135 4376] 174 10
8 3,903 13,7 3,49 12,5 4,191 15,7 0
9 3,736 12 34| 115 4,007 13,9 2 4 6 8 10
Tiempo (Horas)
Linea | y=0,7871x2-13,667x +72,269 | y=0,9129x2 - 14,802x + 72,102 | y=0,9186x2 - 14,355x + 71,048 —e—Seriel —o—Serie2 Serie3
Tendencia R?=0,9948 R2=0,9938 R?=0,9868
M-1-3-0.15
MUESTRA 1 MUESTRA 2 MUESTRA 3 80
Hora Material Pesado (gr) [% Agua |Material Pesado (gr) |% Agua |Material Pesado (gr) |[% Agua 70
0 7,955 71,3 7,413 71,3 8,29 71,3 .
1 6,311 50,6 6,228 553 6,63 sL2f
2 5,325 38,2 5205 415 5656 395 %
3 4,57 28,7 4,465 31,5 4,976) 31,3 E 40
4 4,12 3 3,968 2438 4512 257 S
5 3,692 17,7 3,596 19,8 4,026 19,8 »
6 3,306 12,8 3,333 16,2 3,602 14,7
7 3,151 10,9 3,075 12,7 3,417 12,5 10
8 3,09 10,2 2,978 11,4 3,331 11,4 0
9 3,078 9,9 2,936 109 346 104 2 4 6 8 10
Tiempo (Horas)
Linea | y=1,0318x2- 15,498x +67,664 | y=0,9504x2 - 14,892 + 69,466 | y=0,922x2 - 14,464x + 67,591 —o—Seriel —o—Serie2 Serie3
Tendencia R?=0,9896 R?=0,9951 R?=0,9891
M-1-3-0.3
MUESTRA 1 MUESTRA 2 MUESTRA 3 80
Hora Material Pesado (gr) |% Agua |Material Pesado (gr) |% Agua |Material Pesado (gr) |[% Agua 70
0 9,522 67,5 10,256| 67,5 9,442 67,5 .
1 8,118 52,7 8898 54,3 7964 sL8
2 6,713 38 752 408 6666| 381 %
3 5,741 27,8 6,435 30,2 5,79 28,8 £ 40
4 5,284 23 5,875 24,8 5,255 32 £
5 4,788 178 5407 20,2 4,817 18,5 »
6 4,602 15,8 5,017 16,4 4,379 13,9
7 4,409 13,8 4,776 14,1 4,176 11,7 10
8 4,233 12 4,571 12,1 4,076] 10,7 0
9 4183 11,4 4,415 10,5 3,976) 9,6 2 4 g 8 10
Tiempo (Horas)
Linea | y=0,9735x2- 14,531x +65,625 | y=0,8564x2- 13,695x +66,31 | y=0,9201x2 - 14,282x + 65,426 —e—Seriel  —@—Serie2 Serie3
Tendencia R?=0,9894 R?=0,9935 R?=0,9933
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M-1-4,5-0
MUESTRA 1 MUESTRA 2 MUESTRA 3 0
Hora Material Pesado (gr) |% Agua |Material Pesado (gr) [% Agua |Material Pesado (gr) |% Agua 80
0| 8,684 80| 8,442 80 8,661 80| 70
1 6,892 594 638 556 6,671 57, 60
2 5461 429 5074 401 494 371 % %
3 4,405 30,7 4206 2938 388 248 £,
4 3,765 234 3743 243 3,291 18] = “
5 349| 203 3413] 204 3002 153
5 3166|165 3106) 168 295 141 »
7 2,917 13,6 2,911 14,5 2,866 131 10 e
8 2761 118 274 125 2795 123 0
9 2,605, 10 25714 105 273 114 2 4 b 8 10
Tiempo (Horas)
linea | y=1,1723x2-17,554x + 76,439 |y =1,1591x2- 17,087x + 74,307} | y=1,4655x2 - 19,766x + 75,49 —o— Seriel —o— Serie2 Serie3
Tendencia R2=0,9849 R2=0,9737 R2=0,9724
M-1-45-0.15
MUESTRA 1 MUESTRA 2 MUESTRA 3 .
Hora Material Pesado (gr) |% Agua |[Material Pesado (gr) [% Agua |Material Pesado (gr) [% Agua 8
0| 9,604 77, 8,895 77 9,282 77 70
1 7408] 541 6,853 54/ 7254 552 60
2 5014 386 5280 364 5872 403§ 50
3 4,898 28 4,359 26 5,105 2 £,
4 4172 204 381 198 4302 u1 E »
5 4001 187 3473 16 4246 27
6 3862 17,2 3,204 1% aos6] 206 7
7 3,652, 15 313 121 3,81 18 10
3 3503 135 3,086 11,7 35 149 0
9 335 119 3008 113 3375 134 0 2 ¢ 6 ¢ 0
Tiempo (Horas)
Linea y=1,2235x2-17,207x +72 | y=1,3239x2- 18,271x + 72,317} | y=1,058x2- 15,592x +71,832 —o—Seriel  —e—Serie Serie3
Tendencia R2=0,9714 R2=0,9775 R?=0,9695
M-1-4.5-03
MUESTRA 1 MUESTRA 2 MUESTRA 3 &
Hora Material Pesado (gr) |% Agua |Material Pesado (gr) |% Agua |Material Pesado (gr) |% Agua 70
0| 8,201 74 8,466 74 8,705 74 0
1 6,985 59,2 6612 521 6on2f s34
2 5,99) 47, 58 425 5863 414 3
3 5286 385 5172 351 5255 344 EX
4 4801 325 468 287 4735 284 Fa0
5 4354 271 4295 247 4391 244 »
6 391 223 4033 216 4039 204
7 3601 179 38 191 36720 162 10
8 329 141 3,606] 16,6 3404 131 0
9 3151 124 38 124 336 11,2 2 4 b 8 10
Tiempo (Horas)
linea | y=0,6792x2-12,595x + 71,821 | y=0,7973x2- 13,021x +68,55 | y=0,7992x2- 13,371 + 69,08 —o—Seriel —o—Serie2 Serie3
Tendencia R2=0,9946 R2=0,9725 R2=0,9792
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M-1-6-0
MUESTRA 1 MUESTRA 2 MUESTRA 3 %
Hora Material Pesado (gr) [% Agua |Material Pesado (gr) [% Agua |Material Pesado (gr) |[% Agua 8
0 9,724 85 9,784 85 10,035, 85 70
1] 8248|698 8068] 67,5 197 644 e
2 6,807, 55 6,806| 546 65 01 Zs
3 5602 435 5663 42,9 5,415, 9 £,
4 4815 345 4688 325 4486 297 ¥ N
5 41070 27,2 398 257 3,912 %
6 3572 217 3553 213 3519 201 o
7 3143 173 32 184 3168] 166 10 -~
3 2,793 137 306 159 2,938 143 0
9 2,351, 9,2 2,687 12,5 2,507 109 2 4 6 10
Tiempo (Horas)
linea | y=0,8239x2- 15,512x +84,015 | y=0,9598x2 - 16,313x + 83,684 | y =1,0379x2 - 16,902x + 81,887 —e—Seriel —e—Serie Serie3
Tendencia R2=0,9977 R2=0,9972 R2=0,9923
M-1-6-0.15
MUESTRA 1 MUESTRA 2 MUESTRA 3 .
Hora Material Pesado (gr) [% Agua |Material Pesado (gr) [% Agua |Material Pesado (gr) |[% Agua 8
0 8341 828 8844 828 8567 82,38 70
1 6,836 647 7,19 64 6741 614 0
2 5403] 475 5574 458 505 85 Zs
3 s0m| 312 4159 298 406 27 £,
4 2,918 177 3211 191 324 204 % “
5 2,635 143 2916|157 2,788] 153
5 200 127 2832 1438 2648 137 2 \\v_\,:_\iyk
7 2305 115 2771 141 2567 12,7 10 —
3 2362 11,1 2,583 12 246 115 0
9 2,328 107 2,413 10 2,353 102 2 4 6 10
Tiempo (Horas)
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F.

Anexo: Dimensiones de los
Dispositivos

Tabla Anexo F 1. Dimensiones de la Altura de los Dispositivos de A. Maiz

Mezcla Altura (mm) Promedio Total (mm)
Muestra 1 Muestra 2 Muestra 3

M_1-3-0 Promedio 25,00 26,94 24,95 25,63
SD 1,27 0,93 0,61

M_1-3-0.3 Promedio 20,35 19,14 20,71 20,07
SD 1,02 0,62 0,77

M_1-3-0.15 Promedio 23,18 23,33 22,91 23,14
SD 2,28 1,38 1,36

M_1-4,5-0 Promedio 22,47 23,47 21,96 22,63
SD 1,12 1,37 1,50

M_1-4,5-0.3 Promedio 19,57 19,27 20,60 19,81
SD 0,76 1,25 1,78

M_1-4,5-0.15 Promedio 19,71 15,74 20,65 18,70
SD 1,73 0,52 2,70

M_1-6-0 Promedio 18,04 22,50 23,08 21,21
SD 2,92 0,91 0,91

M_1-6-0.3 Promedio 17,11 16,97 17,91 17,33
SD 1,26 1,29 0,71

M_1-6-0.15 Promedio 22,37 18,40 18,13 19,63
SD 1,74 1,05 0,80
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Tabla Anexo F 2. Dimensiones de la Altura de los Dispositivos de A.Yuca

Mezcla Altura (mm) Promedio Total (mm)
Muestra 1 Muestra 2 Muestra 3

Y_1-3-0 Promedio 21,29 19,18 20,65 20,37
SD 1,00 0,46 1,24

Y_1-3-0.3 Promedio 21,05 21,29 21,42 21,26
SD 0,96 0,77 0,88

Y_1-3-0.15 Promedio 17,33 20,80 19,31 19,15
SD 0,96 0,89 1,37

Y_1-4.5-0 Promedio 19,51 21,58 20,56 20,55
SD 1,18 0,95 1,56

Y_1-45-0.3 Promedio 22,18 21,44 20,93 21,52
SD 1,00 0,52 0,68

Y_1-4.5-0.15 Promedio 19,07 20,06 18,27 19,14
SD 0,65 0,69 1,15

Y_1-6-0 Promedio 16,34 20,09 18,36 18,27
SD 0,94 1,30 2,33

Y_1-6-0.3 Promedio 19,73 18,90 17,98 18,87
SD 0,69 0,85 0,81

Y_1-6-0.15 Promedio 18,58 18,44 17,31 18,11
SD 1,07 0,81 0,98

Tabla Anexo F 3. Dimensiones de la L.Horizontal de los Dispositivos de A.Maiz

Mezcla Longitudes Horizontales (mm) Promedio Total (mm)
Muestra 1 Muestra 2 Muestra 3

M_1-3-0 Promedio 24,51 26,18 25,43 25,37
SD 0,94 0,83 1,04

M_1-3-0.3 Promedio 19,69 19,12 19,01 19,27
SD 0,91 0,91 0,81

M_1-3-0.15 Promedio 17,85 17,91 18,16 17,97
SD 1,54 1,88 1,77

M_1-4,5-0 Promedio 19,76 18,91 18,55 19,07
SD 1,46 1,00 1,07

M_1-4,5-0.3 Promedio 17,40 16,94 18,30 17,54
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SD 0,99 1,35 1,29

M_1-4,5-0.15 Promedio 18,64 16,93 17,71 17,76
SD 1,22 0,60 1,10

M_1-6-0 Promedio 21,88 22,02 23,42 22,44
SD 1,26 1,07 0,87

M_1-6-0.3 Promedio 17,22 16,16 16,92 16,77
SD 1,67 1,13 0,83

M_1-6-0.15 Promedio 18,14 18,11 16,45 17,57
SD 1,26 3,81 0,82

Tabla Anexo F 4. Dimensiones de la L.Horizontal de los Dispositivos de A.Yuca

Mezcla Longitudes Horizontales (mm) Promedio Total (mm)
Muestra 1 Muestra 2 Muestra 3

Y_1-3-0 Promedio 23,34 21,45 22,48 22,42
SD 2,44 1,51 1,25

Y_1-3-0.3 Promedio 17,52 17,62 17,86 17,67
SD 1,80 1,43 0,97

Y_1-3-0.15 Promedio 17,29 19,76 18,31 18,45
SD 1,86 1,25 1,48

Y_1-4.5-0 Promedio 19,18 20,15 19,29 19,54
SD 2,54 1,49 1,84

Y_1-4.5-0.3 Promedio 18,45 19,28 18,19 18,64
SD 1,43 1,40 1,71

Y_1-4.5-0.15 Promedio 18,36 18,83 18,21 18,47
SD 1,35 1,22 1,47

Y_1-6-0 Promedio 21,19 21,44 20,90 21,17
SD 1,27 1,48 2,32

Y_1-6-0.3 Promedio 17,64 17,85 16,68 17,39
SD 1,86 2,14 2,46

Y_1-6-0.15 Promedio 19,57 19,74 18,97 19,42
SD 2,44 1,28 2,06
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Tabla Anexo F 5. Dimensiones de la AnchoTrayectorias de los Dispositivos de A. Maiz

Mezcla Ancho trayectorias (mm) Promedio Total (mm)
Muestra 1 Muestra 2 Muestra 3

M_1-3-0 Promedio 0,630 0,680 0,780 0,696
SD 0,062 0,085 0,124

M_1-3-0.3 Promedio 0,641 0,709 0,722 0,691
SD 0,086 0,083 0,071

M_1-3-0.15 Promedio 0,493 0,453 0,467 0,471
SD 0,047 0,043 0,058

M_1-4,5-0 Promedio 0,566 0,576 0,558 0,566
SD 0,048 0,094 0,034

M_1-4,5-0.3 Promedio 0,409 0,475 0,438 0,440
SD 0,038 0,029 0,040

M_1-4,5-0.15 Promedio 0,803 0,690 0,536 0,676
SD 0,072 0,093 0,061

M_1-6-0 Promedio 0,661 0,618 0,597 0,625
SD 0,096 0,083 0,077

M_1-6-0.3 Promedio 0,378 0,420 0,449 0,416
SD 0,035 0,047 0,022

M_1-6-0.15 Promedio 0,355 0,445 0,377 0,393
SD 0,042 0,032 0,027

Tabla Anexo F 6. Dimensiones de la AnchoTrayectorias de los Dispositivos de A.Yuca

Mezcla Ancho trayectorias (mm) Promedio Total (mm)
Muestra 1 | Muestra 2 | Muestra 3

Y_1-3-0 Promedio | 1,014 1,216 1,008 1,079
SD 0,133 0,181 0,136

Y_1-3-0.3 Promedio | 0,983 0,872 0,775 0,877
SD 0,134 0,046 0,053

Y_1-3-0.15 Promedio | 0,843 0,903 0,922 0,890
SD 0,080 0,127 0,137

Y_1-4.5-0 Promedio | 0,416 0,484 0,438 0,446
SD 0,028 0,061 0,043

Y_1-4.5-0.3 Promedio | 0,759 0,777 0,705 0,747
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SD 0,099 0,075 0,096

Y_1-4.5-0.15 | Promedio | 0,590 0,471 0,636 0,565
SD 0,092 0,071 0,089

Y_1-6-0 Promedio | 0,415 0,545 0,444 0,468
SD 0,056 0,076 0,055

Y_1-6-0.3 Promedio | 0,604 0,540 0,558 0,567
SD 0,052 0,092 0,080

Y_1-6-0.15 Promedio | 0,543 0,557 0,529 0,543
SD 0,087 0,081 0,089

Tabla Anexo F 7. Dimensiones de la AlturaTrayectorias de los Dispositivos de A. Maiz

Mezcla Altura trayectorias (mm) Promedio
Muestra 1 Muestra 2 Muestra 3 Total (mm)
M_1-3-0 Promedio 0,466 0,443 0,430 0,446
SD 0,045 0,051 0,052
M_1-3-0.3 Promedio 0,430 0,442 0,413 0,428
SD 0,054 0,037 0,043
M_1-3-0.15 Promedio 0,411 0,471 0,467 0,449
SD 0,035 0,031 0,032
M_1-4,5-0 Promedio 0,367 0,388 0,352 0,369
SD 0,047 0,033 0,027
M_1-4,5-0.3 | Promedio 0,428 0,460 0,448 0,445
SD 0,030 0,064 0,048
M_1-4,5- Promedio 0,347 0,367 0,375 0,363
0.15 SD 0,038 0,049 0,042
M_1-6-0 Promedio 0,428 0,391 0,427 0,415
SD 0,046 0,061 0,037
M_1-6-0.3 Promedio 0,315 0,360 0,369 0,348
SD 0,018 0,033 0,042
M_1-6-0.15 Promedio 0,327 0,368 0,363 0,352
SD 0,029 0,068 0,023
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Tabla Anexo F 8. Dimensiones de la AlturaTrayectorias de los Dispositivos de A.Yuca

Mezcla Altura trayectorias (mm) Promedio
Muestra 1 Muestra 2 Muestra 3 Total (mm)
Y_1-3-0 Promedio | 0,718 0,788 0,728 0,745
SD 0,082 0,054 0,049
Y_1-3-0.3 Promedio | 0,724 0,795 0,756 0,758
SD 0,076 0,054 0,079
Y_1-3-0.15 Promedio | 0,523 0,530 0,636 0,563
SD 0,040 0,049 0,038
Y_1-4.5-0 Promedio | 0,623 0,705 0,672 0,667
SD 0,057 0,059 0,051
Y_1-4.5-0.3 Promedio | 0,716 0,768 0,661 0,715
SD 0,049 0,053 0,046
Y_1-4.5-0.15 Promedio | 0,623 0,653 0,577 0,618
SD 0,046 0,060 0,047
Y_1-6-0 Promedio | 0,601 0,579 0,674 0,618
SD 0,074 0,043 0,062
Y_1-6-0.3 Promedio | 0,617 0,593 0,529 0,580
SD 0,030 0,053 0,036
Y_1-6-0.15 Promedio | 0,637 0,560 0,640 0,612
SD 0,037 0,040 0,061
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G.

mecanicas

Anexo: Resultados de pruebas

Tabla Anexo G 1. Resultados de la prueba mecanica Mezclas A. Maiz

MUESTRA ESFUERZO A ESFUERZO B MODULO ELASTICIDAD
(N/mm2) (N/mm2) DEFORMACIO | (N/mm2)
N (%)
M_1-3-0-1 0,75 0,50 21,88 4,51
M_1-3-0-2 0,61 0,41 24,64 3,27
M_1-3-0-3 0,61 0,49 26,75 3,39
PROMEDIO 0,66 0,47 24,42 3,72
DESVIACION 0,08 0,05 2,44 0,68
ESTANDAR
M-1-3-0.3 -1 3,91 3,91 40,18 22,05
M-1-3-0.3 - 2 2,10 2,11 40,60 12,84
M_1-3-0.3-3 2,11 2,36 25,14 16,10
PROMEDIO 2,71 2,79 35,31 17,00
DESVIACION 1,04 0,98 8,81 4,67
ESTANDAR
M_1-3-0.15-1 0,57 0,31 62,94 1,93
M_1-3-0.15-3 0,61 0,32 38,69 0,88
M_1-3-0.15-2 0,59 0,30 47,30 2,05
PROMEDIO 0,59 0,31 49,64 1,62
DESVIACION 0,02 0,01 12,29 0,65
ESTANDAR
M_1-4.5-0-1 0,28 0,24 32,39 0,56
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M_1-4.5-0-2 0,32 0,28 27,35 0,74
M_1-4.5-0-3 0,33 0,27 28,13 0,61
PROMEDIO 0,31 0,26 29,29 0,64
DESVIACION 0,03 0,02 2,71 0,09
ESTANDAR

M_1-4.5-0.3-1 2,21 1,35 34,69 8,84
M_1-4.5-0.3-2 2,08 1,52 46,65 7,44
M_1-4.5-0.3-3 2,09 1,30 37,04 8,25
PROMEDIO 2,13 1,39 39,46 8,18
DESVIACION 0,07 0,11 6,34 0,70
ESTANDAR

M_1-4.5-0.15-1 0,83 0,88 33,93 4,31
M_1-4.5-0.15-2 1,37 1,56 27,84 8,97
M_1-4.5-0.15-3 1,74 1,17 45,05 6,05
PROMEDIO 1,31 1,20 35,61 6,44
DESVIACION 0,46 0,34 8,72 2,35
ESTANDAR

M_1-6-0 - 1 0,46 0,36 27,98 2,05
M_1-6-0 - 2 0,64 0,47 23,60 4,31
M_1-6-0 - 3 0,61 0,40 20,64 3,60
PROMEDIO 0,57 0,41 24,07 3,32
DESVIACION 0,10 0,05 3,70 1,16
ESTANDAR

M_1-6-0.3-1 1,50 0,86 41,12 4,54
M_1-6-0.3-2 1,36 0,92 34,72 3,71
M_1-6-0.3-3 1,23 0,85 45,36 2,95
PROMEDIO 1,36 0,87 40,40 3,73
DESVIACION 0,14 0,04 5,36 0,80
ESTANDAR

M_1-6-0.15-1 0,53 0,22 53,82 0,38
M_1-6-0.15-2 0,47 0,29 35,56 1,01
M_1-6-0.15-3 0,56 0,30 20,16 1,79
PROMEDIO 0,52 0,27 36,51 1,06
DESVIACION 0,05 0,05 16,85 0,71
ESTANDAR
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Tabla Anexo G 2. Resultados de la prueba mecénica Mezclas A.Yuca

MUESTRA ESFUERZO A ESFUERZO B MODULO ELASTICIDAD
(N/mm2) (N/mm2) DEFORMACIO | (N/mm2)
N (%)
Y_1-3-0-1 0,68 0,53 6,81 11,78
Y _1-3-0-2 0,45 0,46 3,66 27,19
Y _1-3-0-3 0,76 0,61 16,50 22,85
PROMEDIO 0,63 0,53 8,99 20,61
DESVIACION 0,16 0,07 6,69 7,94
ESTANDAR
Y_1-3-0.3-1 1,68 1,69 11,10 22,27
Y_1-3-0.3-2 2,03 1,80 12,38 24,19
Y_1-3-0.3-3 2,05 1,60 15,88 14,12
PROMEDIO 1,92 1,70 13,12 20,20
DESVIACION 0,21 0,10 2,47 5,34
ESTANDAR
Y_1-3-0.15-2 1,66 1,30 47,43 1,30
Y_1-3-0.15-1 1,74 1,52 19,32 1,52
Y_1-3-0.15-3 1,74 1,50 11,32 1,50
PROMEDIO 1,71 1,44 26,03 1,44
DESVIACION 0,04 0,12 18,97 0,12
ESTANDAR
Y 1-450-1 3,43 1,34 16,00 25,57
Y _1-450-2 2,03 0,88 4,08 41,58
Y_1-450-3 3,29 1,34 10,50 28,25
PROMEDIO 2,92 1,19 10,19 31,80
DESVIACION 0,77 0,27 5,96 8,57
ESTANDAR
Y_1-45-0.3-1 1,75 1,30 7,42 31,60
Y_1-45-0.3-2 1,45 1,05 8,65 13,91
Y_1-45-0.3-3 1,98 1,38 10,58 16,75
PROMEDIO 1,73 1,24 8,88 20,75
DESVIACION 0,27 0,17 1,59 9,50
ESTANDAR
Y_1-45-0.15-1 3,40 1,90 9,55 41,01
Y_1-45-0.15-2 3,93 1,66 9,71 28,00
Y_1-45-0.15-3 3,29 2,06 8,51 35,43
PROMEDIO 3,54 1,87 9,26 34,81
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DESVIACION 0,34 0,20 0,65 6,53
ESTANDAR

Y_1-6-0-1 3,13 1,10 14,31 19,41
Y 1-6-0-2 2,55 1,17 11,37 25,61
Y _1-6-0-3 2,47 0,94 27,12 15,67
PROMEDIO 2,72 1,07 17,60 20,23
DESVIACION 0,36 0,11 8,38 5,02
ESTANDAR

Y_1-6-0.3-1 2,45 1,51 13,30 11,71
Y_1-6-0.3-2 3,31 1,80 9,04 34,13
Y_1-6-0.3-3 3,00 1,81 10,46 36,78
PROMEDIO 2,92 1,71 10,93 27,54
DESVIACION 0,44 0,17 2,17 13,77
ESTANDAR

Y_1-6-0.15-2 1,92 1,05 8,20 25,62
Y_1-6-0.15-1 2,00 1,05 6,99 36,38
Y_1-6-0.15-3 2,20 1,21 14,38 13,71
PROMEDIO 2,04 1,10 9,86 25,23
DESVIACION 0,14 0,09 3,96 11,34
ESTANDAR

Figura Anexo G - 1. Grafica Esfuerzo Deformacién Mezcla Y-1-6-0

15

—Y.160-1
14 - — Y 1-60-2
—— Y_160-3

08 |~

Stress(N/mm2)

06 -

04

02 -/

40 45 50

Stroke Strain(%)



Anexos 163

Figura Anexo G - 2. Grafica Esfuerzo Deformacién Mezcla M-1-6-0
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Figura Anexo G - 3. Grafica Esfuerzo Deformacién Mezcla Y-1-4.5-0
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Figura Anexo G - 4. Grafica Esfuerzo Deformacién Mezcla Y-1-3-0
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Figura Anexo G - 5. Grafica Esfuerzo Deformacioén Mezcla M-1-3-0
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Figura Anexo G - 6. Grafica Esfuerzo Deformacién Mezcla M-1-3-0,15
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Figura Anexo G - 7. Grafica Esfuerzo Deformacién Mezcla M-1-4.5-0.15
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Figura Anexo G - 8. Grafica Esfuerzo Deformacién Mezcla M-1-6-0.15

04
— M_1:60.15-2
—— M_1:6-0.15-1
035 |- —— M_16:0.15-3

Stress(N/mmz2)

Stroke Strain(%)

Figura Anexo G - 9. Grafica Esfuerzo Deformacion Mezcla Y-1-3-0.15
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Figura Anexo G - 10. Grafica Esfuerzo Deformacion Mezcla Y-1-4.5-0.15
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Figura Anexo G - 11. Grafica Esfuerzo Deformacion Mezcla Y-1-6-0.15
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Figura Anexo G - 12. Grafica Esfuerzo Deformacion Mezcla M-1-4.5-0.3
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Figura Anexo G - 13. Grafica Esfuerzo Deformacion Mezcla Y-1-4.5-0.3
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Figura Anexo G - 14. Grafica Esfuerzo Deformacion Mezcla Y-1-6-0.3
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Figura Anexo G - 15. Grafica Esfuerzo Deformacion Mezcla Y-1-3-0.3
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Figura Anexo G - 16. Grafica Esfuerzo Deformacion Mezcla M-1-4.5-0
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Figura Anexo G - 17. Grafica Esfuerzo Deformacion Mezcla M-1-3-0.3
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H. Anexo: Complemento pruebas de

transporte y reologicas

A continuacién se muestran los espectros capturados para cada dispositivo, en un tiempo
de 1 (A), 4 (B), 7 (C), 10 (D) y 12 horas (E), a una longitud de onda a 276nm.

Figura Anexo H - 1. Espectros UV-VIS, Muestra 1
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Figura Anexo H - 2. Espectros UV-VIS, Muestra 2
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Figura Anexo H - 3. Espectros UV-VIS, Muestra 3
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- RESPUESTA CARACTERIZACION REOLOGICA DE MEZCLA SELECCIONADA
Figura Anexo H - 4. Barrido de tiempo 1 (Oscillation-Time)
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Figura Anexo H - 5. Barrido de amplitud (Oscillation-Amplitude)
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Figura Anexo H - 6. Barrido de tiempo 2 (Oscillation-Time)

Almidén + Y-DS - 20191129 -

103
g 62,0572 s, 901,664 Pa
© 4
o
6,31508 s; 860,994 Pa
N i
s
=
=
g j
=
»
"
s
-~ 4
,31508 s; 206,673 Pa 62,0572'5, 217,122 Pa
<
£ L E—— L
ju'_' _/_,,—-/"E”‘*—*f—af_,,_E - g8 —
(o] 4 -
E:
5
3
3
E
@
=
©
2
w
102 T . T T T T
0 10 20 30 40 50 60 70

Step time s (S)

Figura Anexo H - 7 Barrido de frecuencia (Oscillation-Frequency)
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|. Anexo: Diagrama de bloques del
controlador del motor

A continuacién se resumen los pasos de disefio:
- Se asigna un bloque “While Loop”, en la seccién de “programacion”

- Incorporar los bloques “Init” y “Close”, de la biblioteca “Arduino”, para abrir y cerrar

el puerto de conexién del micro controlador

- Seleccionar el bloque “Analog Read Pin”, para leer las entradas analdgicas de
Arduino. Luego se conectan los diferentes bloques y se especifica los numeros de

clavijas o “pines” de la tarjeta Arduino para activar las bobinas del motor.

- En la carpeta de “sensores” se ubica el bloque de “Stepper”, configurando las
entradas para establecer el control de los “pasos” del motor, por cada uno de los

cinco niveles de velocidad y direccién de giro.

- Finalmente se establecen los comandos visuales con sus respectivas etapas de

activacion (eventos de interfaz: interruptores) y control (variables locales).
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Figura Anexo | - 1 Esquema del diagrama de bloques
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