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Mejoramiento de la procesabilidad del PET reciclado: Evaluacion de mezclas poliméricas para mitigar
degradacion y mejorar estabilidad en la extrusion de filamento de impresion 3D con PET posconsumo

Resumen

Se desarroll6 un filamento para impresion 3D FDM (Fused Deposition Modeling) de botellas de PET reciclado y
PETG via melt blending en una extrusora de filamento de baja producciéon con el propdsito de mejorar la
procesabilidad del PET y ampliar las posibilidades de reciclaje de ambos materiales. Al ser el PETG un material
comercial usado en FDM, se evalug el efecto de este polimero en la mezcla con PET en términos de la estabilidad
de didmetro del filamento y las propiedades de tension en filamento aun sin imprimir. La elecciéon del PETG fue
resultado de una primera etapa de analisis cualitativo de calidad, en la cual se evaluaron como otros materiales
afectaban la estabilidad del proceso; se obtuvo una mejora en este al contrarrestar la degradacion del PET durante
el procesamiento, y la mezcla con PETG resulté en una morfologia regular que indica cierto grado de miscibilidad
entre los dos polimeros, ademas se obtuvieron resultados de esfuerzo méaximo y elongacion que mejoraron
levemente al PETG

El presente estudio explora alternativas a sitios de reciclaje no centralizados, a pequefia y mediana escala,
reduciendo asi los gastos logisticos en el manejo de los residuos plasticos al hacer uso del modelo de economia
circular.
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Abstract

A filament for 3D printing FDM (Fused Deposition Modeling) of recycled PET bottles and PETG was developed via
melt blending in a low production filament extruder with the purpose of improving the processability of PET and
expanding the recycling possibilities of both materials. As PETG is a commercial material used in FDM, the effect
of this polymer in the mixture with PET was evaluated in terms of the diameter stability of the filament and the
tensile properties in filament not yet printed. The choice of PETG was the result of a first stage of qualitative quality
analysis, in which it was evaluated how other materials affected the stability of the process; An improvement in
this was obtained by counteracting the degradation of PET during processing, and the mixture with PETG resulted
in a regular morphology that indicates a certain degree of miscibility between the two polymers, in addition the
results of maximum stress and elongation slightly improved the PETG

This study explores alternatives to non-centralized, small and medium-scale recycling sites, thus reducing logistical
expenses in the management of plastic waste by making use of the circular economy model.
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l. Introduccion

La manufactura aditiva, que fue inventada hace mas de 30 afios bajo el nombre de prototipado rapido, se encuentra
ahora ganando terreno en el mercado, fabricando cada vez mas piezas finales [1], y diversificandose, llegando a
diferentes nichos de mercado, caseros/entretenimiento e industriales. Su valor comercial, evidentemente, sigue en
el prototipado rapido, el cual inicia con un disefio 3D computarizado (CAD); este archivo se convierte en una pieza
sélida que por la naturaleza del proceso abre un abanico de posibilidades, para combinar desempefio mecanico y
bajo peso (uso de material) [2].

Existen varios tipos de manufactura aditiva, la mas efectiva en términos de costo/beneficio es la FDM: Fused
Deposition Modeling [3], la cual se basa en la deposicion de material polimérico fundido en capas hasta completar
la pieza; tltimamente, dicha manufactura ha llamado la atencién de la comunidad cientifica por su potencial para
reinventar los parametros de disefio, cuyo impacto en el desempefio mecanico estatico [4], dindmico [5] y tiempo
de construccion [6] de la pieza ha sido estudiado.

La fabricacion de filamento, que es el proceso previo a la impresion FDM, se ha realizado utilizando procesos de
transformacion de plastico a escala media con maquinaria especializada [7] y con extrusoras de filamento basadas
en planos de codigo abierto [8], lo cual permite que exista hoy en dia un mercado para este tipo de maquinaria
destinada a centros de reciclaje a baja escala, experimentacion y usuarios aficionados, con marcas conocidas como
FilaBot, FilaExtruder, 3Devo, entre otros [9]. Estas empresas aplican un modelo de negocio basado en la necesidad
de usar economia circular en los materiales de impresién, la cual implica una metodologia que se basa en la
extension de la vida util y recuperacién de materiales y su estructura, en donde un sistema de procedimientos
asegura la estabilidad de los materiales usados y el grado en el que pueden permanecer en el ciclo. En otras
palabras, el valor del producto se mantiene en la medida de lo posible, y se minimiza el desperdicio[10][11].

La utilizacion de materiales reciclados en la fabricacién de filamentos y posterior uso en FDM se ha estudiado en
términos de los efectos de los pasos sucesivos de reciclaje (degradaciéon) en propiedades mecanicas de PLA [12],
ABS [13] y PETG en piezas impresas. Estrictamente el proceso de impresion inicia desde la produccién del filamento,
en donde la estabilidad dimensional del diametro es la variable de proceso méas importante al tener amplio efecto
en las piezas impresas, debido a las irregularidades de flujo que se pueden producir en el cabezal de extrusion de
la impresora, lo cual puede afectar los resultados de los estudios antes mencionados [14]. Con el fin de minimizar
estos efectos, industrialmente se ha establecido una tolerancia estandar en la medida de diametro de #=0.05 mm
del valor nominal de 1.75 mm

Por otro lado, el PET es un polimero que presenta dificultades en su reciclaje gracias a su sensibilidad y degradacién
por la humedad, causando incision en sus cadenas moleculares como principal mecanismo de degradacion [15], asi
como disminucion drastica de la viscosidad e irregularidades de flujo que hacen muy dificil su procesamiento; aun
asi, es el Unico polimero que tiene totalmente cerrado su ciclo de reciclaje, esto gracias al desarrollo de procesos
industriales que ayudan a combatir la incision de cadenas moleculares, logrando lo que se conoce como proceso



botella a botella, en el que una variable es la viscosidad intrinseca, que es una medida indirecta del peso molecular
del PET; segun el grado de viscosidad intrinseca, el PET es apto para ciertas aplicaciones (ver Tabla 1) [16].

Grado Uso L.V.

Fibra Textil 0.4-0.7
Fibra para llantas 0.72-0.98

Lamina Lamina Biorientada (BOPP) 0.6-0.7
Termoformado 0.7-1.0

Botella Agua 0.7-0.78
Bebida carbonatada 0.78-0.85

Ingenieria Usos técnicos 1.0-2.0

Tabla 1: Usos del PET segun su V.

En impresién 3D FDM, el PET no es un material comercial, a diferencia de su version amorfa: el PETG, que es un
material ideado para aplicaciones de manufactura aditiva; sin embargo, actualmente, gracias a los procesos
industriales antes mencionados, se pueden encontrar ciertos filamentos comerciales de PET 100 % reciclado como
el BPET [17].

Gracias a la abundancia de PET, y al poseer buenas propiedades mecanicas, se han buscado alternativas para su
reciclaje y evaluacion de su rendimiento en diferentes aplicaciones; en impresion 3D FDM, se realizaron estudios
de propiedades mecéanicas en una probeta impresa del modelo de la norma ASTM D638 y se obtuvieron resultados
inferiores al PET virgen [7], esto atribuido a la degradacién que se sufre en el procesamiento, sin hacer énfasis en
su rendimiento de produccidn de filamento ni en el efecto de esta variable en la impresion de las piezas.

Al ser la degradacién en el procesamiento el principal obstaculo para su uso, se han identificado y evaluado ciertos
métodos alternativos al proceso botella a botella, para contrarrestar el bajo rendimiento y degradacion; por
ejemplo: extension de cadena via extrusién reactiva. La extrusidon reactiva es un proceso que ofrece multiples
ventajas, consiste en utilizar la extrusora como un reactor para realizar modificaciones a nivel molecular en los
polimeros y mejorar sus propiedades reoldgicas [16]; se utilizan compuestos quimicos denominados extensores de
cadena [18] como el anhidrido piromelitico tetra funcional (Pyromellitic dianhydride), que se ha utilizado para la
modificacion de PET en la produccion de filamento de impresion FDM, en el cual se report6 una ostensible mejora
en las propiedades de flujo en procesamiento [9].



Por otro lado, se han formulado compuestos poliméricos con el fin de compensar la degradacidon en la extrusion de
filamentos para FDM, logrando asi mejorar el rendimiento mecanico en las piezas impresas; entre ellos, se pueden
identificar PLA/madera [19] y PLA/Lignina [14]. Ademas, mezclas entre polimeros para diferentes aplicaciones se
han estudiado a fondo para determinar la interaccion entre ellos [20] y las propiedades que le transfiere a la pieza
final [21][22]. Este proceso constantemente llama la atencion puablica gracias a que:

i. se producen nuevos materiales para aplicaciones técnicas, en donde las propiedades de dos o més
polimeros se combinan.

ii. el uso de mezclas en materiales reciclados puede disminuir costos de separacion y hace del reciclaje
una actividad menos dificil [20].

Teniendo en mente las ventajas resultantes de las mezclas de polimeros, se propuso una serie de experimentos a
partir de diferentes materiales, con fines exploratorios y basados en estudios previos para evaluar sus efectos en el
procesamiento del PET reciclado, tomando en cuenta tres aspectos del proceso de extrusion de filamento como
estabilidad dimensional de este y rendimiento mecanico del filamento producido.

. Metodologia

Se realizé un proceso de melt blending en una extrusora de filamento experimental que consta de una unidad de
extrusién monohusillo, para generar mezclas de una serie de materiales con PET de botella posconsumo, se hizo
una matriz de experimentos de caracter iterativo, de prueba y error, basados en estudios anteriores, para obtener
un filamento de impresion 3D FDM de diametro nominal de 1.75 mm apto para analisis. La primera etapa de
analisis fue cualitativa sobre las caracteristicas superficiales del filamento y estabilidad del didametro en los
primeros minutos de la extrusion. En la segunda etapa, se realiz6 un analisis de los valores de diametro de filamento
obtenido durante de toda la operacion de extrusion Se incluyeron pruebas de tension para determinar el
rendimiento mecanico de las mezclas e imagenes SEM, con el fin de evaluar el grado de dispersion logrado en la
operacion. Se utilizaron polimeros virgenes y de uso popular en la impresion 3D FDM como PLA y PETG con fines
comparativos.



Materiales
Los materiales utilizados se describen en la siguiente tabla:

Origen Material Codigo Detalles
Reciclado Botellas de PET posconsumo B-PET Varios fabrij\abn:izdel Valle de
Reciclado PETG, Piezas impresas R-PETG Piezas impresas
Reciclado PET Reciclado Industrial, ENKA de Colombia P-PET IV: 0.68 dL/g, granulado

Virgen PLA, Luminy LX175 de Corbion PLA Grado extrusion, granulado
Virgen PETG, SkyGreen K2012 de SK Chemicals vper V078 dLé f;f;f: d°oe"tr”5i6"’
Virgen EVA, Evatane 28-05 de Arkema EVA 28 28% Vinil acetato
Virgen EVA, Escorene Ultra LD 728.61 de Exxon Mobil EVA 18 18% Vinil acetato
Virgen TPU, Desmopan 3491 de Covestro TPU Granulado

Virgen HDPE, B529 de Sabic HDPE Granulado

Tabla 2: Descripcion de materiales usados

Las botellas de PET posconsumo transparentes de varios fabricantes de la ciudad de Medellin-Colombia fueron
suministradas por la empresa Kaptar Effiteco S.A.S. Se les removieron manualmente tapas y etiquetas, luego fueron
trituradas en un molino marca 3Devo modelo SHR3D IT, que consiste en un desfibrador y granulador para obtener
escamas, cuyos tamafios fueron clasificados por medio de tamices, con el fin de clasificar las escamas de PET de 1-
2 mm; de esta manera, se controla la fusion de dichas escamas en la extrusora. Luego, para remover impurezas
como polvo u otros residuos, se lavaron en dos etapas: primero con agua fria y detergente sin aroma ni color,
después con una solucion de 1% de hidroxido de sodio a 50 °C en una lavadora centrifuga; este mecanismo se
aprovechd para remover posibles residuos de los productos de limpieza usados.

Asimismo, el PETG reciclado se obtuvo de piezas impresas con PETG SkyGreen K2012, estas piezas fueron
trituradas, tamizadas y lavadas siguiendo el mismo proceso que las botellas de PET, resultando en particulas de
forma irregular de 1-2 mm de tamafo. El PET Reciclado industrial fue suministrado por la empresa ENKA de
Colombia, que proviene 100% de botellas posconsumo sometidas a un proceso industrial de selecciéon de materiales
para remover tapas, sellos y etiquetas; el material ya seleccionado pasa a un proceso de lavado, se seca y se extruye
para obtener granulos.



Secado

Para homogenizar los materiales, se hizo un mezclado gravimétrico por 2-3 min, luego todos los materiales usados
se secaron con el fin de minimizar la degradacion por humedad en el procesamiento. Se utiliz6 una camara de
vacio marca Binder, modelo VD-28. El PLA y PETG se secaron a 80 °C por 4 horas, las mezclas con P-PET Y B-PET,
A 80 °C por 12 h, y B-PET Y P-PET puros a 120 ° por 12h, todos bajo condiciones de vacio, estas condiciones de
secado se basaron en estudios previos[23] [16] [24] en donde estas condiciones se consideraron adecuadas para
alcanzar una humedad aceptable para extrusion, sin embargo se recomienda el uso de una balanza de humedad
que implemente el ensayo de determinacion de humedad por pérdida de peso en polimeros (ASTM D6980) el cual
no se realizd por falta de equipo adecuado. Los materiales puros y las mezclas se dejaron reposar después del
secado por un tiempo de 4h en desecador, para evitar absorcion de humedad previo al procesamiento y
sobrecalentamiento en la tolva del extrusor de filamentos.

Produccién de filamentos de impresion 3D
Se utilizo la extrusora de filamento Composer 450 de 3Devo para fabricacion de los filamentos con las siguientes
caracteristicas:

Extrusora de

Filamento
Modelo Composer 450
Temperatura maxima 450°C
Zonas de Calentamiento 4
Materiales compatibles PLA, PET-G, PET, ABS, PEEK, PEKK, Nylon
Flujo masico 0.7 Kg/h (PLA)
Rango de diametro del filamento 0.5-3mm
Velocidad de husillo 2-15RPM
Precision sensor de diametro 43 micrones

Tabla 3: Especificaciones de la extrusora de filamento Composer 450



El husillo de extrusién de la maquina Composer 450 tiene las siguientes caractetisticas:

Husillo
Composer 450
Diametro 20 mm
L/D 16
Paso 22 mm
L/D alimentacion 5D
L/D Transicion 6.5D
L/D Compresion 4.5D
Mezclador Pineapple

Tabla 4: Caracteristicas de husillo de Composer 450

La extrusora de filamento utiliza un método de extrusion por gravedad que se describe en varias fuentes[25], en
donde el material a extruir se coloca en la tolva y es fundido por la accién del husillo y las zonas de calentamiento,
hasta hacer pasar el material por la boquilla de 4 mm de diametro. El didmetro de filamento que se obtiene es
controlado por un halador, cuya velocidad se controla automaticamente y aumenta o disminuye segun la lectura
de diametro de un sensor optico colocado justo antes de este. La maquina se encuentra bajo patente
US2019/0168436 Al [26]. Las partes méas importantes se detallan en la figura 1.

En el caso de los experimentos y mezclas usando PET Y PET-G, las temperaturas de las 4 zonas de calentamiento
variaron de 245 a 255 °C, que son temperaturas usuales de procesamiento para estos materiales, y 180 a 190 °C
para PLA, velocidad de husillo de 3.0 RPM. El enfriado del filamento se hizo justo después de salir de la boquilla,
usando un flujo de aire creado por dos ventiladores; después, paso por la unidad de control de diametro, sensor
optico y halador, los datos de didmetro versus tiempo se graficaron durante el proceso el cual finalizé con el
embobinado.

De esta manera, se obtuvieron aproximadamente 200 g de filamento de cada material; el nimero de datos
recopilados durante la extrusion de esta cantidad es una muestra representativa de 1 Kg segun el teorema de valor
medio. El filamento obtenido se guardo6 en un recipiente hermético con gel de silice a temperatura ambiente, para
evitar absorcion de humedad.
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Figura £: Parte de la extrusora de filamentos Composer 450 3Devo
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Figura 2 : Pasos seguidos en fabricacion de filamento



I1. Analisis

Primera etapa: Evaluacion de calidad del filamento para impresion

En una primera etapa, se realiz6 un analisis cualitativo de la calidad del filamento obtenido de la extrusion durante
los primeros 15 minutos de la operacion, los criterios tenidos en cuenta fueron:

)] Defectos de superficie: Material no fundido incrustado en la superficie, burbujas.
i) Regularidad de diametro: Observacion de regularidad de diametro medido por el sensor optico

Las tablas 5 y 6 presentan las mezclas con B-PET: PET botellas posconsumo en escamas y P-PET: PET industrial
granulado respectivamente; las tablas definen materiales, composicion, en porcentaje de mezcla y la fuente de la
cual se obtuvo la informacion de experimentos previos usando materiales similares y que reportaron resultados

prometedores.
Materiales Composicion (%) Fuente
B-PET 100 (71, [9]
B-PET/EVA28 70/30 [27]
B-PET/EVA 18 70/30 [27]
B-PET/TPU 70/30 [28]
B-PET/EVA 18 /HDPE 60/10/30 [29]
B-PET /R-PETG 80/20 [23]
B-PET /R-PETG 20/80 [23]
B-PET /V-PETG 20/80 [23]
B-PET /V-PETG 50/50 [23]

Tabla 5: Experimentos usando B-PET



Composicion

Materiales (%) Fuente

P-PET 100 (7], (9]

P-PET / B-PET 30/70 (7], [9]

P-PET / B-PET 70/30 (7], [9]
P-PET / TPU 70/30 (28]
P-PET / V-PETG 70/30 (23]
P-PET /R-PETG 80/20 (23]
P-PET / R-PETG 50/50 (23]
V-PETG / B-PET / P-PET 40/30/30 (23]

Tabla 6: Experimentos usando P-PET

Segun los criterios antes mencionados se determinaron los resultados preliminares de estabilidad de
diametro/proceso, se tomaron observaciones relevantes y se establecié la viabilidad de proceso con cada material,
estos filamentos pasaron a la segunda etapa de analisis dimensional.

Segunda etapa: Analisis dimensional e indice de extrusion de filamento

Para el anélisis dimensional del filamento de utilizaron los valores recopilados por el sensor dptico en tiempo real
de procesamiento, se registro el valor diametro por toda la operacion, con una frecuencia de 1 dato por segundo.
Posteriormente, se realizd un andlisis estadistico de estos datos para obtener la distribucion de diametros y el
porcentaje de filamento extruido dentro de la tolerancia estandar de 1.75 #0.05 mm compatible con la mayoria
de las impresoras 3D FDM disponibles en el mercado. Seguidamente, se cred un “indice de extrusion de filamento”
basado en un indice matematico ponderado, de 0 a 5 siendo 5 el mejor resultado, para comparar la viabilidad y
estabilidad del proceso de produccion a largo plazo, para esto se utilizaron 3 variables obtenidas durante el proceso
de extrusioén, que son: el porcentaje de filamento producido que cumple el estandar industrial en la medida de
diametro, que es el estandar de calidad de los filamentos comerciales, a esta variable se le dio una ponderacion de
40%,; la tasa de produccién, en mm/s de filamento producido, que es una medida de la eficiencia del proceso, se
le dio una ponderacion de 20% y por ultimo el porcentaje de filamento fuera de especificaciones que puede causar
defectos graves en la impresion, este filamento se identifica por tener una desviacion en el diametro mayor a #0.1
mm, estos tramos de filamento puede ocasionar defectos en las piezas impresas, estéticos y estructurales [30], se
le otorgo una ponderacion de 40%. Ya que el PLA es un material comercial en impresion 3D, se utilizaron sus
resultados en porcentaje de filamento con 1.7524+0.05 mm y tasa de extrusion como base de comparacién; para el
filamento fuera de especificacion se utilizd una escala de 0 a 30%, siendo 30% el peor resultado posible, para este
factor se usé una regresion lineal, en donde O corresponde a un resultado de 30% y 5 a 0% de filamento con 0.1
mm o mas de desviaciodn; cabe destacar que las ponderaciones se asignaron basandose en experiencia en el proceso
de impresién 3D; la formula que se utilizo es la siguiente:



indice de extrusién de filamento =

% de filamento con 1.75 + 0.05 = 5 Tasa de produccidn + 5

% de filamento con 1.75 + 0.05 de PLA <04+ Tasa de produccion de PLA * 0.2 + (factor de desviacion + 0-1mm) + 0.4

factor de desviacion 4+ 0.1mm = —0.167 * (% de filamento con desviacion de + 0.1 mm) + 5

Sustituyendo:

% de filamento con 1.75 + 0.05 + 5 0.4 4 Tasa de produccion + 5
% de filamento con 1.75 + 0.05de PLA ~  Tasa de produccion de PLA

+ 0.2 4+ (—0.167 = (% de filamento con desviacion de 4+ 0.1 mm) + 5) = 0.4

Pruebas Mecanicas

Para las pruebas de traccion se utilizdé una maquina universal Instron 3366 con unidad de carga de 10 kN.
Basandose en la norma ASTM D2256 se adapto los soportes para realizar un agarre conveniente a cada filamento
sin causar dafio a la muestra, la prueba se llevé a cabo con muestras de 200 mm de largo, a una velocidad constante
de 250 mm/min, se realizd la prueba a 5 filamentos por mezcla.

SEM
Se tomaron microgramas con un SEM Phenom G2 pro, los filamentos fueron enfriados sibitamente con hidrégeno

liquido con la finalidad de generar rupturay asi poder captar imagenes transversales, apreciar la morfologia de las
mezclas, y evaluar la dispersion de las fases.



V. Resultados

Primera etapa: Evaluacion de calidad del filamento para impresion

La extrusion de PLA cumpli6 con los criterios contemplados en el analisis, este material al ser de uso extendido en
la impresion FDM servird como punto de comparacion para el analisis de diametro y estabilidad. El V-PETG, a
pesar de cumplir con los criterios, se observé un defecto en la alimentacion, al tener una temperatura de
ablandamiento de 68 C, los pellets se aglomeran en la tolva causando irregularidad en el flujo final.

La tabla 7 presenta los experimentos llevados a cabo para mejorar el procesamiento del PET de botella posconsumo,
para este material en una composicién de 100% no fue posible conseguir un proceso estable, se pudieron observar
defectos de superficies y, sobre todo, imposibilidad de obtener un diametro de filamento constante, sus mezclas
con los otros materiales tuvieron resultados parecidos; EI TPU reacciono negativamente en la mezcla, lo cual resulto
en un producto lleno de burbujas y de color amarillo, en el caso de EVA 28, debido a su baja temperatura de
ablandamiento, 40 °C, se aglomero en la tolva de alimentacién causando atascamiento, posteriormente se realizo
la prueba con otro EVA, EVA 18 con 64 °C de temperatura de ablandamiento, se obtuvo el mismo resultado. Ante
la problematica se hizo el experimento de alimentaciéon manual, para disminuir el tiempo en la tolva, operacion
que se desestimo, por no tener resultados apreciables en la estabilidad de didmetro. En la mezcla B-PET/EVA
18/HDPE, se siguio experimentando el mismo problema de aglomeracion, y se obtuvo un producto quebradizo.

Materiales Composicion Fuente Esublhdai Observaciones Viabilidad
(%) Proceso/Diametro
Flujo estable por momentos y luego
B-PET 100 [71,19] - periodos de variaciones fuertes en el NO
diametro
Aglomeracion del EVA28 en la tolva
B-PET/EVA28 70/30 [27] - causando atascamiento y flujo NO
irregular
A pesar de tener una temperatura de
B-PET/EVA 18 70/30 [27] - ablandamiento mas elevada, se NO
aglomero en la tolva
TPU acentuo la inestabilidad en el
B-PET/TPU 70/30 [28] - proceso, se crearon burbujasy NO
coloracion
La cantidad de EVA no fue efectiva para
B-PET/EVA18/HDPE  60/10/30 o] N mejorar compatibilidad, se obtuvo un NO
producto quebradizo
B-PET / R-PETG 80/20 23] _ No mejord locsc::sBul;aEios obtenidos NO
B-PET/R-PETG 20/80 23 | - NO
Se obtuvo un flujo regular, sin los
B-PET /V-PETG 20/80 [23] _ defectos superficiales vistos en B-PET y Sl
B-PET/R-PETG
El producto tuvo medidas moderadas,
B-PET /V-PETG 50/50 [23] _ y se obtuvo filamento para analisis de Sl
diametro

Tabla 7: Resultados experimentos con B-PET



El V-PETG, se comportd de manera parecida que el EVA, el husillo arrastraba material aglomerado y esto se notd
en la boquilla con aumentos subitos en el diametro del filamento.

El mejor resultado fue B-PET/V-PETG en un rango amplio de composicion, en donde se observé una mejora en el
resultado del procesamiento, obteniéndose una estabilidad aceptable.

En la tabla 8, se encuentran las mezclas hechas con el PET reciclado industrial, el procesamiento de este por si solo
mejoré el del PET botella posconsumo, pudiéndose adquirir filamento para andlisis; se explord el metblending
entre ambos tipos de PET sin éxito, la estabilidad en el procesamiento se vio muy desmejorada e inconsistente en
comparacion con el B-PET solo.

La mezcla con el V-PETG no cumplié los parametros, al resultar en una mezcla con particulas de material no
fundido incrustado en el filamento, ante este problema se opto por subir la temperatura de la resistencia 2 y 3 para
lograr una fusion completa, se hicieron aumento sucesivos de 5 °C hasta llegar a 270 °C y obtener un filamento sin
particulas solidas sin embargo, debido a esto, no fue posible enfriar el filamento rapidamente, y se experimentd un
defecto denominado curling [31], donde el filamento se deformo mientras se enfriaba.

Se considero la mezcla con TPU tomando en consideracion que el P-PET tiene menos cantidad de contaminantes
gracias al proceso desgasificacion al que fue sometido, en donde una bomba de vacio retira contaminantes durante
el proceso de extrusion[32], ya que estos pudieron haber causado los defectos vistos con el B-PET, pero el resultado
fue similar al obtenido en la mezcla con el B-PET; el uso de EVA se desestimd por el resultado de aglomeracién en
la tolva obtenido en el primer conjunto de experimentos.

Composicion Estabilidad
Materiales P Fuente . s Observaciones Viabilidad
(%) Proceso/Diametro
Poco defectos de superficie,
P-PET 100 (71, [9] [ ] estabilidad de didmetro S|
moderada
-PET l ili 1
P-PET / B-PET 30/70 (7,000 BrE empe°;gpaETeStab' dad de NO
A pesar de disminuira 30 % se
P-PET/B-PET 70/30 [71,[9] _ siguen teniendo problemas en la NO
estabilidad
Se obtuvo el mismo resultado que
P-PET/TPU 70/30 (28] [ | con el B-PET, burbujas y NO
coloracion amarilla
Material no fundido en el
_ filamento, al momento de subir
P-PET/V-PETG 70/30 (23] temperaturas se sufrio NO
deformacion
P-PET /R-PETG 80/20 [23] I Flujo mediamente constante, sl
Ciertos defectos en la superficie
_ como pequeﬁos puntos en el
P-PET/R-PETG 50/50 (23] filamento, pero estabilidad S|
aceptable
V-PETG/B-PET/P-PET  40/30/30 [23] [ Flujo estable, con algunas sl

variaciones localizadas

Tabla 8: Resultados de experimentos usando P-PET



Se obtuvieron muestras de filamentos en la mezcla P-PET/R-PETG, para este caso las medidas de diametro
obtenidas demuestran moderada estabilidad, al momento de aumentar la cantidad de R-PETG se obtuvieron puntos
en el filamento, aun asi, se obtuvo filamento para analisis y el problema de fusion observado con el V-PETG se
corrigioé satisfactoriamente.

La mezcla ternaria de V-PETG/B-PET/P-PET devolvio resultados convincentes para ser tomada en cuenta como
viable gracias a obtenerse un filamento completamente integrado, sin material no fundido, pero con algunas
variaciones focalizadas.

Con base en los criterios establecidos, se juzgé viable la operacion con materiales puros como PLA, V-PETG, P-
PET, y las mezclas B-PET/V-PETG, P-PET/R-PETG, V-PETG/B-PET/P-PET

Segunda etapa: Analisis dimensional y tasa de produccion

Para el anélisis dimensional del didmetro del filamento, se obtuvieron datos de didmetro del sensor de diametro
ubicado antes del halador, este recoge 1 dato por segundo, se tomaron en cuenta los datos de toda la operacién
para cada uno de los filamentos considerados viables, la Figura 3, son los datos de diametro registrados, estos
valores estan normalmente distribuidos alrededor del diametro promedio de 1.75 mm como se puede ver en la
figura 4,
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Figura 3: Grafica de didmetro versus tiempo, entregada por la extrusora de filamentos para PLA
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Figura 4: Distribucién normal de diametros en filamento de PLA

En la figura 5, se pueden identificar dos categorias: muy estables y moderadamente estables.

En la primera categoria: el PLA como material de referencia debido a su produccién masiva para uso en Impresion
FDM obtuvo el segundo mejor resultado en la estabilidad de diametro con 71.36 %. En la mezcla B-PET/V-PETG,
20/80, se cumplid el estandar en 72.68 % del filamento, a pesar de los problemas que presenta el PET de botella
posconsumo con la contaminacion y degradacion. Para el V-PETG, con 65.18%, se not6 la influencia de una
alimentacion irregular debido a fusién del material en la tolva, lo que dificultaba el arrastre del material por el
husillo de extrusion.
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Figura 5: Porcentaje de filamento con didmetro de 1.75 == 0.05 mm



En la segunda categoria: el mejor resultado fue B-PET/V-PETG, 50/50, con 62.19 %. Ambas mezclas P-PET/R-
PETG estuvieron en el rango de 50-55 %; por ultimo, el P-PET puro con 49.71 %y la mezcla ternaria de V-PETG/B-
PET/P-PET, con 48.17 %, la cual a pesar de cumplir con las rubricas de la etapa 1, mostrd irregularidad a lo largo

de la extrusion.
En las figuras 6 y 7, se encuentran la tasa de produccién en mm/s de filamento y el porcentaje de filamento con

desviacion mayor a #=0.1 mm respectivamente.
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Figura 6: Tasa de extrusion de filamentos
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Figura 7: Porcentaje de filamento con didmetro de 1.75 = 0.1 o superior
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Figura 8: Indice de extrusion de filamento
Filamento Filamento )
Indice
Tasa de con con trusio
Material extrusion diametro diametro € r:snon
(mm/s) 1.750.05 1.75:0.1 il N .
(%) (%) ilamentos
PLA 11.43 71.36 6.55 4.5/5
V-PETG 12.07 65.18 10.51 4.1/5
P-PET 10.00 49,71 24.72 2.5/5
B-PET/V-PETG 20/80 8.43 72.68 5.80 4.4/5
B-PET/V-PETG 50/50 7.52 62.19 12.78 3.5/5
P-PET/R-PETG 80/20 13.81 55.00 22.66 3.0/5
P-PET/ R-PETG 50/50 11.80 51.00 23.64 2.7/5
V-PETG/ B-PET/ P-PET 13.76 48.17 26.4 2.5/5

40/30/30

Tabla 9: Resumen de variables tomadas en cuenta para el indice de extrusion de filamentos



En la parte baja de la figura 8 destacan los casos de la mezcla ternaria de V-PETG/B-PET/P-PET, que a pesar de su
alta produccion de filamento obtiene una calificacion de 2.5/5 de indice de extrusion de filamento, por la
inestabilidad del proceso, que se manifiesta en el bajo porcentaje de filamento que cumplié con el estandar
industrial y el que tuvo desviaciones altas de #=0.1 mm, caso similar al P-PET/R-PETG 80/20 y 50/50; el P-PET
puro, con 2.5, refleja su baja estabilidad.

El PLA obtuvo 4.5/5 y sienta una base para comparacion por ser un polimero virgen, el V-PETG consiguid el
resultado de 4.1/5 gracias a su produccién moderada y buena estabilidad, este fue un resultado intermedio.

La mezcla B-PET / V-PETG 20/80 y 50/50, a pesar de una produccién baja, obtuvo 4.4 y 3.5 respectivamente,
gracias a medidas estables en el filamento obtenido.

SEM

Los microgramas tomadas al PET, V-PETG, B-PET/V-PETG 20/80 y a la mezcla ternaria V-PETG/B-PE/P-PET se
encuentran en la figura 9:

Figura 9: Microgramas SEM, a: P-PET, b: V-PETG, c-d: B-PET/V-PETG 20/80, E-F: V-PETG/B-PET/P-PET 40/30/30

La B-PET 20 /V-PETG 80, evidencia una sola fase contintia creada entre los dos polimeros, en algunos casos con
discontinuidades en forma de impurezas sobre la superficie; En la mezcla V-PETG/B-PET/P-PET, se obtuvieron
areas con dispersion de gotas, y estructuras fibrilares mas alargadas que con B-PET 20 /V-PETG 80, lo cual
demuestra menos compatibilidad entre los componentes asumible por la mezcla de 3 polimeros de diferentes
fuentes.



Desempefio mecanico: Traccion

Los resultados del ensayo de traccion se presentan en las figuras 10 y 11, en los resultados de esfuerzo méaximo se
puede notar alta variabilidad en los resultados de las mezclas con mas contenido de material reciclado, en el caso
de las mezclas de P-PET/R-PETG, el esfuerzo méaximo subio ligeramente, pero con un descenso en la elongacion al
quiebre. Las mezclas con B-PET/V-PETG, el esfuerzo maximo subid con para la mezcla 20/80, al igual que la
elongacion

La mezcla ternaria V-PETG/B-PET/P-PET, obtuvo resultados distribuidos en todo el rango, y elongacion mayor a
las demas mezclas.

60.00
B PLA
55.00 -
50.00 B P-PET/ R-PETG 80/20
© P-PET/ R-PETG 50/50
% 45.00
B V-PETG
40.00 I & B-PET/V-PET6 50/50
35.00 B-PET/V-PETG 20/80
B g V-PETE/ B-PET/ P-PET
40/30/30
30.00

Figura 10: Esfuerzo maximo de filamentos
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Figura 11: Elongacion al quiebre de los filamentos

V. Discusion de Resultados

Tabla de experimentos

Durante la etapa de experimentos preliminares, se destaca la imposibilidad de obtener filamento 100% de B-PET,
el resultado observado durante la extrusion de filamento fue una inestabilidad alta en el flujo y defectos en el
superficie e indican un descenso severo en la procesabilidad de filamento de impresion 3D, segun estudios sobre
la reciclabilidad del PET [15] [16]esto es causado cuando las condiciones de presion y temperatura del husillo en
conjunto con algunos contaminantes externos comunes en el PET de Botella[32], compuestos organicos dificiles
de remover en el lavado, desencadenan, a nivel molecular, reacciones quimicas de incision de cadenas y aumento
de grupos terminales, que causan sensibilidad térmica y descenso del valor de 1.V[33][34]

El EVAy V-PETG, al tener ambos temperatura ablandamiento baja, presentaron aglomeracion en la tolva, creando
una alimentacion irregular; ya que la alimentacion manual que se intentd, descrita en los resultados, no tuvo
efectos positivos cabe mencionar que los equipos de procesamiento para este tipo de materiales tienen refrigeracion
en la zona de alimentacion para evitar estos problemas.

La compatibilizacién que se pretendi6 hacer en la mezcla B-PET/ EVA 18/HDPE, no se pudo completar
satisfactoriamente por la obtencion de un producto quebradizo y que presentaba delaminacion, el resultado se vio



afectado por la aglomeracion del EVA, este tipo de compatibilizacion se denomina transicion interfacial y es cuando
se utiliza un polimero como puente entre otros dos[35] .

El P-PET mostré mejores cualidades para la extrusion de filamentos que el B-PET, la principal diferencia entre ellos
es la serie de procesos industriales estandarizados a los que el P-PET fue sometido; sobre todo el proceso de
desgasificacion durante la extrusion, que extrae las sustancias contaminantes con el fin de limitar/controlar las
reacciones de incisién de cadena, considerando esto, se realizd la mezcla P-PET/TPU, para constatar si las
sustancias contaminantes presentes en el B-PET, causaron el color amarillento y las burbujas, sin embargo, se
obtuvo el mismo resultado, el cual coincide con el resultado de algunos estudios donde se mezclé TPU con otro
poliéster, y se origind degradacion térmica del TPU alrededor de 250 °C [36]

La mezcla P-PET/V-PETG no completd una mezcla convincente; como se menciono en los resultados, se obtuvieron
particulas no fundidas en el filamento, el efecto de curling obtenido se dio por un sobre calentamiento y los
enfriadores no fueron capaces de enfriar, el filamento, esto se identifica como una limitante de la maquina, al tener
un canal de enfriamiento muy corto.

De manera contrastante, la mezcla P-PET/R-PETG si se logrd integrar, esta diferencia entre V-PETG y R-PETG en
la fusion y mezcla en la extrusora, se interpreta tomando en cuenta el tamafio de particula: en este caso especifico
el material reciclado tiene tamafios de particula mas irregulares, lo que pudo favorecer la fundicion en las primeras
etapas del husillo, favoreciendo la friccion entre ambos componentes, lo que facilita la mezcla en este tipo de
flujos, como se reporta en el diagrama de Grace [37]. Para este caso por parte de la operacion y unidad de extrusion
de la maquina Composer 450, cabe destacar la unidad de mezclado al final del husillo de tipo Pineapple, la cual
es una variacion del mezclador Saxton, para impulsar y mejorar la mezcla en el procesamiento.

Analizando la velocidad de husillo que se us6, 3RPM, con el modelo de plastificacion propuesto por Tadmor y
Klein [38], se identifica una pobre componente de fusion por disipacion viscosa, el andlisis se hizo de la siguiente
manera:

El nimero de Brinkman presenta dos casos dentro del perfil de temperatura de la pelicula de liquida dentro del

husillo:
)] Si el nimero de Brinkman es menor que 2, la disipacion viscosa no es muy importante y la temperatura
en cualquier parte de la pelicula es menor a la temperatura del barril de la extrusora
i) Si el nimero de Brinkman es mayor que 2, la disipacion viscosa toma importancia y la temperatura de

la pelicula excedera la del barril

Barrel

Liquid

]"., Solid polymer
Figura 12: Perfil de temperatura de pelicula de polimero fundido durante la extrusion [43]



El nimero de Brinkman se define como:

x /2
Br = d
Ky * (Ty — Trp)
Donde
77, es la viscosidad, V', Velocidad lineal de husillo, k;, conductividad térmica del liquido, T, temperatura del

barril, T,,,, temperatura de fusion del polimero

Los experimentos realizados en este estudio fueron 3RPM, que corresponde a una velocidad lineal de husillo, V,
de 0.0063 m/s, en el célculo del nUmero de Brinkman, este seria muy bajo, menor que 2, y transmision de calor
por disipacion viscosa seria despreciable

El balance de calor dentro de la extrusora quedaria de la siguiente manera:

K1 (Ty — Tin)
QsVs [Cps(Tm - Ts) + A ] - S +
Calor requerido por el Calor de Calor de conduccién: Disipacion
polimero solido para alcanzar fusion calor suministrado por viscosa
la temperatura de fusion las resistencias

Ecuacion de balance de calor para la interfase entre fundido y solido [43]

Segun este analisis propuesto la fusién en la Composer 450 depende Unicamente de las resistencias eléctricas, 1o
que tendria un efecto negativo en la mezcla de materiales.

En la mezcla de tres componentes, la principal diferencia fue inclusién de las escamas de B-PET, con respecto a la
integracion de los materiales dentro del husillo; es dificil de predecir la interaccion de tres componentes, por lo
que se supone que la mecanica de fusion y el desarrollo del perfil térmico en las primeras etapas del husillo mejord
gracias a la inclusién de las escamas de PET.

Andlisis de diametro de filamento

Por parte del procesamiento del B-PET, la adicién del V-PETG mejord la estabilidad del proceso de fabricacion de
filamento, el aumento de la viscosidad en la masa fundida contribuye al buen desarrollo de la presion dentro de la
unidad de extrusion, y favorece la salida del material a caudal constante, proceso antes descrito por Rauwendaal
[39].



En el P-PET, la estabilidad mejord ligeramente con la adicion de 20% de R-PETG, y empeor6 a medida que
aumento, debido a la sensibilidad térmica desarrollada por parte del PETG en un ciclo de reciclaje, como se
encuentra descrito en otros estudios [24]en donde la temperatura de procesamiento paso de ser de 245 °C para
PETG virgen a 190 °C para PETG reciclado, como se comentd anteriormente el R-PETG se obtuvo de piezas
impresas, por lo tanto, cuentan ya con un ciclo de reciclaje,

El indice de extrusion de filamento refleja la importancia de la estabilidad de la extrusion de los materiales en la
Composer 450, con especial énfasis en las desviaciones de didmetro iguales o mayores a 0.1 mm que causan
desperdicio de filamento y falla en la impresion; el filamento fabricado con las mezclas P-PET/R-PETG y la mezcla
V-PETG/B-PET/P-PET, al tener variaciones de diametro altas, afectan negativamente el flujo de material fundido
en la impresion, lo que se ha identificado como unas de las variables relevantes en la adhesién entre capas en la
pieza, y que consecuentemente afecta el rendimiento mecénico de las mismas[40].

En las mezclas B-PET/V-PETG, su desempefio en las tres variables tomadas en cuenta da como resultado un indice
de extrusion de filamento igual al de PLA, lo que demuestra su viabilidad para explorar posibilidad de escalamiento
a unidades de extrusion de mayor produccion.

SEM

Los microgramas observados de muestras B-PET/V-PETG, V-PETG/B-PET/P-PET muestran una fase continua que
indica miscibilidad entre los dos polimeros, resultado similar obtenido en otros estudios[23]; las caracteristicas
macro en una mezcla polimérica como la morfologia puede variar por condiciones de procesamiento, a excepcion
de este caso, ya que al tener una mezcla miscible es independiente de las condiciones de proceso y el factor que
toma relevancia son las caracteristicas micro como interacciones moleculares, reacciones quimicas entre los grupos
funcionales en las cadenas poliméricas, los cuales son dificiles de anticipar por su aleatoriedad y que pueden
cambiar variando la composicion de las mezclas, en donde claramente la miscibilidad disminuyé al aumentar el
contenido de PET.

La estructura de la morfologia juega un papel esencial en el rendimiento mecéanico de las mezclas, las morfologias
dispersas se caracterizan por causar peores rendimientos mecanicos que los componentes puros de acuerdo con
[41], ya que las fases dispersas son puntos de inicio de rupturas, lo que puede ocasionar fallas prematuras en el
material.

En el caso de las mezclas analizadas, la dispersion de gotas localizadas en la mezcla P-PET/B-PET/VPETG muestra
una peor mezcla y puede ser consecuencia de diferentes polimeros que actian como contaminantes, pequefias
cantidades de poliolefinas provenientes de etiquetas o tapas en las botellas, sustancias presentes en el proceso de
reciclaje en B-PET.



Pruebas Mecéanicas

Los resultados obtenidos para el PLA, resaltan un alto esfuerzo maximo, propio de un material duro, y a la vez
poco deformable, lo que se puede ver en la baja elongacion obtenida, estos resultados coinciden con los estudios
realizados en probetas fabricadas en impresion 3D de otros estudios.

En el caso del P-PET, la mezcla con R-PETG, mejord la dureza a pesar de tener mal rendimiento en el
procesamiento, pero disminuyo mucho la elongacién con respecto P-PET puro; como se expuso en los demas
resultados de estabilidad de didmetro, el R-PETG es térmicamente inestable a las temperaturas de procesamiento
que se usaron en la extrusion de la mezcla, si las cadenas moleculares se alinean, aumentando las regiones
cristalinas en el material pueden mejorar el esfuerzo maximo obtenido, pero al mismo tiempo dar fragilidad,
comportamiento visto en ciclos de reciclaje sucesivo [33] y comportamiento parecido al visto en las gréficas. EI P-
PET puro obtuvo resultados en un amplio rango, se pudieron dar fallas prematuras por posibles defectos en la
superficie del filamento. Este PET tiene un L.V. de 0.68, usualmente usado para fibras textiles, por lo cual no
sorprende que alla alcanzado elongaciones altas.

El V-PETG se comportd como un material ligeramente ductil y mas flexible, al ser un material amorfo, el
entrelazamiento de las moléculas favorece la elongacion[42] , en las mezclas de B-PET/V-PETG, el esfuerzo
méaximo disminuyo en el caso de 50/50, es un material menos duro gracias al descenso de peso molecular por el
B-PET, conservando aun elongacion gracias al contenido de V-PETG, en la mezcla 20/80, aumento la elongacion
concordando con el resultado anterior, esta mezcla tiene mas V-PETG, esta mezcla la tener una morfologia regular
segun lo visto en el SEM, pudo mejorar ligeramente el esfuerzo maximo, sin perder elongacion.

En la mezcla ternaria se tuvo un amplio rango de resultandos tanto en esfuerzo como elongacion, esta mezcla segin
las imagenes SEM tiene dispersion de particulas localizadas, las cuales pueden ser puntos de falla prematuras, aun
asi, los valores obtenidos demuestran una integracion aceptable de 3 componentes diferentes.

VI. Conclusiones

Los resultados del presente estudio evidencian la no viabilidad de la produccién de filamento para impresion 3D
FDM 100% con PET de botella posconsumo, utilizando una unidad de extrusién de la maquina Composer 450
marca 3Devo de caracteristicas y caracteristicas de husillo antes mencionadas, ciertas unidades periféricas podrian
ayudar a conseguir mejores resultados en el procesamiento, por ejemplo un alimentador Cramer y puede mitigar
el efecto de las formas y tamafios irregulares de particula de los materiales reciclados, refrigeracion en la zona de
alimentacién puede ayudar con el procesamiento de materiales como el V-PETG y EVA, con temperaturas de
ablandamiento bajas, pruebas con diferentes unidades de mezclado con mayor capacidad de mezcla, ya que seguin
Rauwendall, mezcladores como el Dulmage o el propio Saxton, tienen mejor capacidad mezcla que el Pineapple
que usa la maquina[39] .

Se debe tomar en cuenta que la mayoria de las botellas producidas en la zona metropolitana del Valle de Aburra
estan conformadas por mezclas de PET de origenes y condiciones muy variadas; en la mayoria de los casos con



mezclas de material virgen y reciclado, teniendo un impacto directo en los ciclos de reciclaje posteriores, factor
gue se suma a la dificultad de usar este material sin realizar el proceso botella a botella.

Se esperaban buenos resultados en la mezcla P-PET/V-PETG, por el bajo contenido de contaminantes en el P-PET
tratado industrialmente y por los pocos ciclos térmicos del V-PETG, contrario a lo esperado no pudo llegar a
mezclarse completamente, hay que tomar en cuenta que entre ambos existe una diferencia considerable de pesos
moleculares que se refleja en sus 1.V. que son 0.68 y 0.78 respectivamente, y al ser ambos granulados, se dificulto
la mezcla, el problema se pudo corregir con el alza de temperatura de las zonas intermedias, pero esta solucion se
limitd por la capacidad de enfriamiento de la maquina, sin embargo, este resultado adverso puede explorarse mas
a fondo en extrusoras con husillos de mayor didmetro, en donde el margen de manipulacion de variables es mayor,
y se puede realizar pruebas en un amplio rango de tiempos de residencia para potenciar el mezclado, e integrando
una mayor componente de plastificacion usando velocidades de husillo mayores.

Se concluye que el V-PETG logrdé mitigar la accién de los contaminantes que causan la degradacién molecular del
PET a temperatura de procesamiento en porcentajes altos de 80 a 50 %, en donde se logré mayor estabilidad en el
proceso que usando materiales virgenes como PLA y V-PETG; también el indice de extrusion de filamento creado
que toma en cuenta variables importantes en la extrusion de filamentos arrojo resultados favorables para la mezcla
B-PET/V-PETG 20/80, siendo esta igual a la obtenida para el PLA, por ende, se determina esta mezcla como la més
viable para su produccion.

Oportunamente se realizaron pruebas de impresién con los filamentos obtenidos en impresoras de bajo costo, esto
con el fin de determinar como se comportaban las mezclas ante un ciclo térmico mas y el impacto de este en
propiedades mecanicas de tension, flexion e impacto en donde se obtuvieron resultados mas diversos que se tienen
que analizar desde el punto de vista de las variables de impresién 3D.

En andlisis de mecanismo de fusion planteado para la Composer 450, a pesar de que las conjeturas realizadas estan
basadas en la teoria de Tadmor, se recomienda estudiarse méas a fondo para confirmar que efectivamente no hay
disipacion viscosa durante en el procesamiento

En el apartado de trabajos futuros, se recomienda realizar un estudio de optimizacion de proporciones de las
mezclas entre los extremos que se estudiaron para determinar cual da los mejores resultados. Por otro lado, queda
claro que el PET es un material con potencial para ser reciclado usando diferentes métodos, por ejemplo,
explorando més a fondo su compatibilidad con otros polimeros usando compuestos compatibilizadores y que
impacto tienen estas mezclas en el procesamiento y en las propiedades mecéanicas de piezas impresas en FDM, de
la misma manera los extensores de cadenas para corregir/contrarrestar efectos de la degradacion pueden ser una
alternativa.
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