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RESUMEN

Esta investigacion realiza un analisis de las propiedades del hilo de acrilico (PAC) adquiridas
después de pasar por un proceso similar al de las fibras de carbono, estas etapas son: la
oxidacion y la carbonizacion. En donde para caracterizar al hilo se aplican productos con
diferentes formulaciones de ionizante, acido fosforico, carbon activado en polvo y resina para
el tratamiento de la superficie. El proceso inicio con la formacién de las madejas para luego
pasar por el proceso de oxidacion del hilo a una temperatura entre 240° a 250°C, posterior a
esto, se le coloca catalizador o intercambiador idnico segln corresponda la formulacion y las
madejas se sumergen a la solucidn de resina con carbon. Finalmente, se sometio a carbonizar a
la misma temperatura durante 30 minutos y se procedio a realizar las pruebas de laboratorio.
De los resultados obtenidos se evidencio que el hilo mantiene la propiedad de resistencia a la
rotura, sin embargo, perdio elongacion ya que los valores no superaron a la muestra 0. Por otra
parte, presentd mejora en su angulo de recuperacion al doblez ademas de adquirir mayor
flexibilidad que el hilo crudo. Los resultados alcanzados fueron analizados en el software Past
4, obteniendo un (P>0,05) con 95% de confiabilidad en los datos de lo cual se constat6 que la
formulacién con mejores resultados es la F3 que contiene 10g/L de catalizador, 20g/L y resina
y 30%, 50% y 80% de carbdn activado debido a que las muestras con las mejores propiedades

pertenecen a esta.

Palabras Clave: acrilico, carbonizacion, oxidacion, elongacion, resistencia, fibra de carbén.



ABSTRACT

This research conducts an analysis of the properties of acrylic yarn (PAC) acquired after
undergoing a process similar to that of carbon fibers. These stages include oxidation and
carbonization. To characterize the yarn, products with different formulations of ionizing agents,
phosphoric acid, powdered activated carbon, and resin are applied for surface treatment. The
process begins with the formation of skeins, followed by the yarn's oxidation process at a
temperature between 240° and 250°C. Subsequently, a catalyst or ion-exchanger is applied as
per the formulation, and the skeins are immersed in a resin solution with carbon. Finally, the
yarn is carbonized at the same temperature for 30 minutes, and laboratory tests are conducted.
The results obtained revealed that the yarn maintains its tensile strength property. However, it
experienced a decrease in elongation as the values did not surpass those of sample 0. On the
other hand, it demonstrated an improvement in its fold recovery angle and acquired greater
flexibility than raw yarn. The achieved results were analyzed using Past 4 software, obtaining
a value (P>0.05) with 95% reliability in the data. It was confirmed that the formulation with the
best results is F3, which contains 10g/L of catalyst, 20g/L of resin, and 30%, 50%, and 80% of

activated carbon. This is because the samples with the best properties belong to this formulation.

Keywords: acrylic, carbonization, oxidation, elongation, strength, carbon fiber.
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CAPITULO |

1. INTRODUCCION.

1.1 Descripcion del tema

El objetivo principal de la investigacion es caracterizar el hilo poliacrilonitrilo (PAN)
mediante el proceso de impregnacion de carbén activado en polvo y resina. Segun el autor
Ge et al. (2022), “las fibras de carbono (CF) se definen generalmente como fibras hechas
de al menos un 92 % en peso de carbono y sintetizadas a partir de precursores poliméricos”
(p.95). Desde su descubrimiento por Shindo en 1961, ha existido un amplio interés de la CF
puesto que presenta propiedades mecanicas Unicas y ventajosas, haciendo que sea utilizada
en diversas aplicaciones.

Las fibras de carbono se pueden obtener de distintos precursores como la brea, el rayon
y el poliacrilonitrilo (PAN). La fibra acrilica de poliacrilonitrilo es el principal precursor que
se utiliza cominmente debido a su cadena de carbono interconectada con estructura rigida,
que es insoluble y fuertemente resistente (Terra et al., 2021). Para la produccion de fibra de
carbono que utiliza poliacrilonitrilo como precursor se compone de algunas etapas, como la
polimerizacion, el hilado, la estabilizacion térmica, la carbonizacion y el tratamiento de la
superficie. “La aplicacion de resinas termoplasticas y recubrimientos a base de agua con 0.5—
5% en peso del apresto mejora la procesabilidad de la CF en telas y pre
impregnados aumentando la resistencia entre la fibra y la resina matriz” (Frank et al., 2017,

p.19). Por otra parte, “la fabricacion de fibra de carbono incluye procesos térmicos que


https://www.sciencedirect.com/topics/chemistry/acrylic-fiber
https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/carbon-fiber-production
https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/carbon-fiber-production
https://www.sciencedirect.com/topics/chemistry/carbonization
https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/thermoplastics
https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/prepreg
https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/prepreg

consumen mucha energia, asi como tiempos de ciclo prolongados, lo que da como

resultado energias incorporadas y costos de materiales elevados” (Dér et al., 2021, p.2).

Con base a lo expuesto, para llevar a cabo la investigacion se adquirié hilo de
poliacrilonitrilo que fue dividido en pequefias madejas para someterlo a una temperatura de
250°C en el horno, con el fin de que este se oxide a esta temperatura y alcance el
amarillamiento. Seguidamente, a las madejas se les colocd un activador anidnico
(intercambiador iénico) o catalizador para que el hilo tenga mayor absorcion en la solucién
de resina y carbdn en polvo en la cual serdn sumergidas las madejas de acrilonitrilo. A
continuacién, fueron exprimidas en el foulard para que la solucién se adhiera mejor y
después se colocd nuevamente en el horno a 250°C para su carbonizacién. Transcurrido un
tiempo se obtuvo como resultado un hilo al cual se le realiz6 pruebas para determinar las
propiedades de elongacion y resistencia adquiridas acorde con la norma 1SO 2062:2009:
Determinacion de la fuerza de rotura y alargamiento a la rotura. Hilados en paquetes, y para

evaluar el angulo de recuperacién al doblez la norma 1SO 2313.

Este trabajo permitié demostrar que tan productivo resulta emplear el proceso de
fabricacion de la fibra de carbono incorporando carb6n activado en polvo y resina para
mejorar las propiedades de elongacion, resistencia y recuperacion al doblez del hilo
poliacrilonitrilo (PAN), con la finalidad de que este pueda ser utilizado en otras areas y que

no solo sea para textiles.

1.2 Antecedentes

El primer registro de uso de la fibra de carbono (CF) aplicada industrialmente fue con la
invencion de la bombilla eléctrica, en donde se utilizaron filamentos de fibras de bambu
carbonizadas con el fin de que estos no se fundieran rapidamente al momento de encenderse.

Por lo cual, en el afio de 1879 Thomas Alba Edison patento su invento y el uso industrial de


https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/embodied-energy

la CF. Las fibras de carbono estas compuestas por hilos de carbono entrecruzados dentro de
una matriz generalmente epoxi, que con la ayuda de un agente endurecedor logran obtener

propiedades Unicas en comparacion a otras fibras (Theurer, 2016).

El poliacrilonitrilo (PAN) es el componente principal de la fibra de carbono, pues hilos
de PAN se entrecruzan formando la estructura de las CF después de pasar por distintos
procesos (Terra et al., 2021, p.2). Para la produccion de las CF se inicia calentando el
poliacrilonitrilo, este proceso se lo realiza con el fin de que las moléculas diferentes al
carbono se eliminen de la estructura del compuesto, mientras que las moléculas de carbono
se organizan hexagonalmente creando una estructura fuerte. Dicho de otra forma, las fibras
de carbono se crean producto de la combustion del material precursor, separando los

compuestos quimicos distintos al carbono (Frank et al., 2017).

El procedimiento que mas se emplea en la elaboracion de fibras de carbono comienza con
la alineacidn de las moléculas de carbono para estabilizarlas, por lo cual el material se estira
0 tensiona dentro de un horno y se somete a una temperatura de 300 °C. Seguidamente se
eleva la temperatura del horno a 1000 °C con el fin de quemar los restos de hidrégeno y
nitrégeno aun existentes, logrando la orientacién hexagonal de las moléculas de carbono a
lo largo de la fibra. Finalmente, se adiciona un nuevo ciclo de calentamiento a 2000 °C en
donde para aplica un catalizador que ayuda a mejorar la adherencia a la fibra de la resina

utilizada (Huang, 2009).

Los filamentos de carbono que se obtienen después del procedimiento antes mencionado
presentan una pureza que oscila entre el 95 y 99 %. Este material es pasado por una hilera
para reducir su didmetro que equivale a una finura cinco veces mas delgado que un cabello
humano. Posterior a esto, se realiza a los filamentos un trenzado para seguidamente

proporcionarles un capa de resina juntamente con un catalizador (Dér et al., 2021). Como ya



se menciond la resina es el segundo componente la cual se endurece en presencia de un
catalizador. El autor Theure (2016) menciona que la resina més utilizada es “la BADGE
debido a que presenta mayor resistencia en comparacion a otras resinas, ademas de tener la
capacidad de soportar temperaturas por encima de los 200 °C, la corrosion y resistir a la
agresion de distintos agentes quimicos” (p.60). Las fibras de carbono son conocidas por
poseer excelentes propiedades ideales para el area de la aeronautica, construccion y otras,
debido a que superan al acero en caracteristicas muy importantes como es su resistencia

mecénica es hasta diez veces mayor y al mismo tiempo liviano (Zhong et al., 2022).

1.3 Importancia del estudio

La presente investigacion se enfoco en la caracterizacion del hilo poliacrilonitrilo (PAN)
incorporando carbén activado en polvo y resina, para ello se utiliz6 como guia el proceso de
elaboracion de la fibra de carbono (CF) pues como bien se conoce esta fibra posee excelentes
propiedades mecanicas lo que hace que esta fibra sea muy demandada por areas como la
automovilistica, aeronautica, aeroespacial, entre otras. Actualmente es considerada como un
material exo6tico o extrafio debido a que no se conoce muy bien las ventajas que esta posee.
Por otra parte, una de las desventajas que presenta esta fibra es que tiene un alto precio en el
mercado debido al costo de la materia prima y al complejo proceso de fabricacion donde se
necesita invertir gran cantidad de energia eléctrica. Por tanto, el estudio busca mejorar las
caracteristicas del hilo de poliacrilonitrilo en cuanto a su resistencia, elongacion y
recuperacion al doblez con el fin de que este puede aumentar su uso en otras areas y no solo

este limitado al &rea textil fabricado mediante un proceso no complejo.

1.4 Objetivo general

Caracterizar el hilo poliacrilonitrilo (PAN) incorporando carb6n activado en polvo y resina.



1.5 Objetivos especificos

o Indagar en fuentes bibliograficas de libros, revistas, articulos cientificos, entre otros
para conseguir informacion técnica del proceso de elaboracion de fibra de carbono
poliacrilonitrilo (PAN).

e Obtener hilo de poliacrilonitrilo con mejores caracteristicas mediante un proceso de
carbonizado e impregnacion empleando carbdn activado en polvo y resina.

e Analizar los datos obtenidos en el laboratorio mediante el uso del software Past 4,
Excel, Microsoft Word, graficos de barras para la caracterizacion de las propiedades
de elongacion y resistencia adquiridas en el hilo de poliacrilonitrilo y llegar a obtener
conclusiones y recomendaciones.

1.6 Caracteristicas del sitio del proyecto

La presente investigacion se desarrollaré en la ciudad de Ibarra provincia de Imababura
(Figura 1), en los laboratorios que se encuentran en las instalaciones de la Carrera de
Textiles mismos que estan equipados con equipos normalizados y estandarizados, esta

ubicado en el barrio Azaya, Calles Morona Santiago y Luciano Sala.

Figural

Ubicacion de Laboratorio Textil

@ Morona Santiago

ano Sala

Fuente: (Google Maps, 2023)



CAPITULO II

2. ESTADO DEL ARTE.

2.1 Estudios previos.
2.1.1. Fabricacion de fibra de carbono

La fibra de carbono cuenta con precursores como rayon, brea y poliacrilonitrilo (PAN).
El proceso para la elaboracion de fibras de carbono de poliacrilonitrilo consta de dos
principales etapas: estabilizacion y carbonizacion. La estabilizacion u oxidacion inicia con
el calentamiento del PAN a bajas temperaturas desde 200 °C a 300 °C dentro del horno, con
el proposito de que lo elementos distintos al carbono se eliminen del compuesto haciendo
que las moléculas de carbono se alineen u ordenen a lo largo de la fibra. Durante la
estabilizacion las fibras cambian de coloracion, desde un color blanco, amarillento hasta uno
marron, esto dependera del tiempo y la temperatura a la que estén expuestos los filamentos
de poliacrilonitrilo. La segunda etapa es la carbonizacion, la cual consiste en someter a las
fibras nuevamente a altas temperaturas que pueden ser desde 800 °C a 2000 °C con el
objetivo de que los residuos restantes de los elementos distintos al carbono salgan de la fibra,
obteniendo en la fibra final un porcentaje de carbono considerable que oscila entre el 80%

y el 90% (Ortiz, 2006).

Segun Dér (2021) afiade que una vez pasado la etapa de carbonizado se realiza un
tratamiento superficial a las fibras de carbono para mejorar adicionalmente las propiedades

mecanicas alterando la superficie:



Comuanmente, se aplica alguna forma de oxidacion en forma liquida o
gaseosa, siendo la méas comun la oxidacion electroquimica. EI CF
eléctricamente conductor funciona como un anodo, mientras pasa a través de
un bafio electrolitico de solucion &cida o salina. Después del tratamiento de
la superficie, el exceso de electrolito se lava en un bafio de enjuague con agua
tibia. Para la manipulacion, lubricacion y proteccion de la fibra, se aplica una
capa de apresto a la superficie de la fibra. El apresto se refiere a la solucion
de polimero, como las formulaciones de epoxi y las resinas, que recubre las
fibras y se requiere como parte del proceso de tejido. (p.3)

Figura 2

Cadena de proceso de la fibra de carbono

I° c °

POLYMERISATION STRETCHING AND STABILIZATION/ SURFACE
SPINNING CARBONIZATION
AND DOPE PREPARATION FINISH OXIDATION TREATMENT

Fuente: (Dér et al., 2021)

2.1.2 Poliacrilonitrilo

Segun Qin (2016) afirma que:

El poliacrilonitrilo (PAN) es un polimero sintético cuya formula lineal es
(C3H3N)n. Es un termoplastico que no se funde en condiciones normales debido
a que se descompone antes de fundirse a una temperatura que sobrepase los 300
°C. Las fibras PAN son copolimeros creados a partir de mezclas de monémeros

con acrilonitrilo como componente principal, su uso es muy versatil pues se lo



emplea para producir una amplia gama de productos, tales como: fibras textiles,

membranas de ultrafiltracion, fibras para ésmosis inversa, entre otros. (p.30)

Por otra parte, Jestin & Poulin (2014) menciona que “las fibras PAN, también Ilamadas
fibras acrilicas, pueden obtenerse mediante hilado en himedo o hilado en gel. Dichas fibras
pueden utilizarse como hilado para prendas de vestir o también pueden carbonizarse bajo
atmosfera inerte para producir fibras de carbono” (p.190). Las fibras precursoras de PAN
deben estabilizarse antes de la carbonizacion, el objetivo de esto es reticular el polimero vy,
por tanto, evitar la relajacion y la rotura de la cadena durante la carbonizacién (Zhu et al.,

2016).

2.1.3 Propiedades del poliacrilonitrilo

El poliacrilonitrilo (PAN) tiene muchas buenas caracteristicas como alta conductividad
i0nica, estabilidad térmica, entre otras. El autor Ortiz (2006) detalla que el poliacrilonitrilo
después de haber pasado por el proceso de fabricacién de fibra de carbono las propiedades

de resistencia a la tension y médulo eldstico aumentaron durante el carbonizado:

En el caso de la resistencia a la rotura se sometid al filamento de PAN a tres
ciclos de temperaturas distintos que fueron de 600 °C, 800 °C y 1000 °C
obteniendo los valores de 1,035 MPa, 2,580 MPa y 3,243 MPa
respectivamente, evidenciando que al incrementar la temperatura la
resistencia también aumentaba. En el caso del mddulo elastico se presenté la
misma tendencia de incremento en sus valores pues conforme se eleva la
temperatura el moédulo también aumenta, obteniendo: 72,429.6 MPa,
116,378.1 MPay 135,149.6 MPa respectivamente. Los resultados obtenidos
en el estudio realizado se deben a que existié un mayor orden morfoldgico en

las cadenas del poliacrilonitrilo durante el proceso de carbonizacion, a causa



del aumento de tamafio y la orientacion de los cristales en el filamento. La
alta resistencia es el resultado de unas condiciones de preparacion sin
defectos, pero las fibras de mddulo mas alto son el resultado de un tratamiento

a alta temperatura. (p.71)

Por otra parte, Frank (2017) manifiesta que “las CF a base de PAN se utilizan
normalmente como fibras de alta resistencia, con una resistencia que comienza en el rango

de 3,5a 7 GPay un modulo de Young entre 200 y 500 GPa” (p.21).

2.1.4 Carbonizado

El proceso de carbonizado tiene lugar dentro de una atmosfera inerte, es decir, libre
oxigeno, para lo cual se utiliza en una serie de hornos que aumentan gradualmente la
temperatura. Este proceso se inicia a partir de los 800°C y termina entre los 1200 a 500°C.
Durante la carbonizacion se ha evidenciado que la cantidad de poliacrilonitrilo que entra 'y
la cantidad que sale es aproximadamente una relacion de 2:1. Esto es a causa de que el
filamento pierde masa y volumen, contrayendo su longitud entre un 5 y 10%, asi como

también disminuyendo su diametro (Saenz, 2021).

Los estudios muestran que, durante las primeras etapas del carbonizado la velocidad de
calentamiento del filamento es muy importante ya que esto implica generalmente para que
los compuestos gaseosos de descomposicion que se desprenden no dafien la fibra durante el
proceso. Durante la carbonizacion, las altas velocidades de calentamiento introducen
defectos en los CF, mientras que las bajas velocidades de carbonizacion provocan la pérdida
de grandes cantidades de nitrégeno al principio de la carbonizacion, lo que de hecho es

preferible para lograr una alta resistencia a la traccion (Yan et al., 2023).



10

2.1.5 Resina
Las CF estan compuestas por hilos de carbono entrecruzados dentro de una matriz
generalmente epoxi, que con la ayuda de un agente endurecedor logra obtener propiedades

Unicas para la fibra a diferencia de otras.

El segundo componente importante de las fibras de carbono es la resina, la
cual en presencia del catalizador se endure proporcionando mayor resistencia
a la fibra. Generalmente la resina mas se usa es del tipo epoxica, la cual posee
excelentes propiedades en cuanto a temperatura, corrosion y ataques de

agentes quimicos (Theurer, 2016, p.60).

Por otra parte, el autor Frank (2017) manifiesta que:

El paso final de la produccion de CF implica el tratamiento oxidativo de la
superficie y el encolado aplicando emulsiones con base de disolvente,
preferiblemente con la misma composicion quimica que la resina matriz final.
El superficial oxidativo implica la aplicacion de bafios electroquimicos o
electroliticos. La aplicacion de resinas termoplasticas, plasticos termoestables
y revestimientos de base acuosa con 0,5-5wt% del apresto mejora la
procesabilidad del CF a tejidos y pre impregnados aumentando la resistencia

al fraccionamiento interfacial entre la fibra y la resina matriz. (p.19)

Mientras que otro estudio sefiala que el proceso de tratamiento de la superficie es un punto
crucial para conseguir una fibra de carbono de alta calidad en términos de propiedades pues
a parte del precursor, la calidad es lo que distingue un fabricante de otro. Para un compuesto
reforzado la unién entre la resina y la CF es clave, por ello para conseguir dicha conexion
entre los dos elementos los fabricantes sumergen la fibra en un bafio de soluciones quimicas

que en algunos casos puede ser de hipoclorito de sodio (NaClO) o &cido nitrico (HNOs).
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Estos compuestos ayudan a que la superficie de la fibra sea méas rugosa lo que aumenta asi
el rea favoreciendo la union entre la resina y la fibra, ademas de que también incorpora

grupos quimicos reactivos que mejoran la adherencia (Séenz, 2021, p.5).

2.2 Marco legal
2.2.1. Constitucion de la Republica del Ecuador
De acuerdo con la Constitucion de la Republica del Ecuador alude a los siguientes articulos

que hacen referencia al medio ambiente (Constitucién de la Republica del Ecuador, 2008):

Art. 66.- Literal 27 menciona: EIl derecho a vivir en un ambiente sano,
ecolégicamente equilibrado, libre de contaminacién y en armonia con la

naturaleza.

Art. 83.- Literal 6 manifiesta: Respetar los derechos de la naturaleza,
preservar un ambiente sano y utilizar los recursos naturales de modo racional,

sustentable y sostenible.

Art. 395.- Literal 1 detalla: EI Estado garantizara un modelo sustentable de
desarrollo, ambientalmente equilibrado y respetuoso de la diversidad cultural,
que conserve la biodiversidad y la capacidad de regeneracién natural de los
ecosistemas, y asegure la satisfaccion de las necesidades de las generaciones

presentes y futuras (p.33, 41, 188).

2.2.2. Lineas de investigacion de la Universidad Técnica del Norte
La presente investigacion esta relacionada con las lineas de investigacion de la Universidad

Técnica del Norte y la Carrera de Textiles, las cuales se citan a continuacion:

e Gestion, Produccion, Productividad, Innovacion y Desarrollo Socio-econémico
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2.3 Marco Conceptual

2.3.1. Hilo de poliacrilonitrilo

Se conoce como hilo de acrilico al conjunto de fibras sintéticas obtenidas a partir de un
polimero sintético conocido como acrilonitrilo. Para la fabricacion de estos hilos
inicialmente se adquiere los chips que se obtiene a partir de los hidrocarburos aromaticos
provenientes del petr6leo que son xileno, benceno y tolueno y mediante un proceso de

extrusion se obtienen los filamentos (Tabango, 2015).

Este hilo se caracteriza por tener una composicion y textura semejante a lana, es muy
suave, calido y posee excelentes propiedades fisicas y quimicas que lo hacen unico. Por lo
general, su precio en el mercado es econdémico debido que es una fibra artificial que se lo

utiliza comunmente para la elaboracion de sacos, tapetes, tejidos a manos, entre otras.

2.3.2. Carbonizado
“La carbonizacion es un proceso de pirdlisis lenta, en el que la produccion de carbén
vegetal es el objetivo principal. Es la forma mas antigua de pirdlisis, que se utiliza desde

hace miles de afos” (Li et al., 2022, p.39).

Por otra parte, el autor Moon & Farris (2009) menciona que la carbonizacién se puede definir
como una reaccidn pirolitica o termoquimica en la que se proporciona calor en ausencia de

oxigeno.

El proceso de carbonizacion tiene lugar después de la etapa de estabilizacion,
mediante la cual las fibras precursoras estabilizadas se convierten en CF de
alta resistencia. La carbonizacion es un crecimiento y polimerizacion
aromaticos en los que la fibra se tratara a altas temperaturas en condiciones
inertes hasta 800—-3000 °C para eliminar los elementos que no son de carbono

como gases volatiles, como metano, hidrégeno, nitrégeno, cianuro de
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hidrdgeno, agua, carbono. monéxido, didxido de carbono, amoniaco y varios

otros. (p.2831)

El proceso de carbonizacién implicado inicia con la oxidacion en donde la fibra continua
se mantiene a lo largo mientras se calienta durante varias horas a unos 220°C. Las fibras
incorporan aproximadamente un 8% de oxigeno en su estructura durante este proceso,
posterior a esto viene la etapa de carbonizacion (fase de alta temperatura) en la cual las
fibras estabilizadas se hacen pasar de temperatura creciente hasta unos 1500°C en una
atmosfera inerte, normalmente nitrégeno. Este es el primer paso en el que la estructura de la
fibra de carbono y las propiedades asociadas se desarrollan. Finalmente, la grafitizacion, la
fibra se calienta a temperaturas de hasta 2500 °C. Las fibras de carbono de alto médulo se
obtienen por estiramiento en caliente durante el cual las cadenas de carbono se orientan y se

registran en estructuras mejor empaquetadas (Frank et al., 2017).

Por su parte el autor Dér (2021) manifiesta que la linea de fabricacion de la fibra de carbono

consta de tres etapas importantes, las cuales se describen en la

Tabla 1
Linea de fibra de carbono

Etapa Descripcion

1. Estabilizacion/ El proceso de oxidacion tiene lugar en una atmdsfera de aire a
oxidacion temperaturas entre 200 y 300°C. El calentamiento debe realizarse
lentamente para evitar acumulacion de calor en la hebra, dafiando la
superficie de la fibra y provocando defectos, se aumenta la temperatura
escalonadamente y para reducir la relajacion de la fibra se debe aplicar

tension.
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2. Carbonizacién En esta etapa se realiza un pir6lisis térmico en una atmaosfera de gas inerte.
El paso de carbonizacion se lleva a cabo a temperaturas entre 500 y 1600
C. Al tratarse con altas temperaturas, la mayoria de los elementos distintos
del carbono en el precursor se volatilizan en forma de diferentes gases.

3.Tratamiento de Esta etapa se la realiza para mejorar adicionalmente las propiedades

superficie mecénicas alterando la superficie. Para el manejo, la lubricacion y la
proteccion de la fibra, se aplica una capa de apresto a la superficie de la

fibra que recubre las fibras y se requiere como parte del proceso de tejido.

Fuente: (Dér et al., 2021)

2.3.3. Impregnacion

El proceso de impregnacion se lleva a cabo utilizando la maquina conocida como Foulard.
En este proceso el textil pasa a traves de una solucion conformada por productos quimicos
y una parte liquida generalmente agua contenida en un recipiente, para luego ser exprimido
mediante presion entre dos rodillos. La finalidad es lograr que la solucién se absorba y
distribuya uniformemente a lo largo y ancho del sustrato textil. La cantidad de solucion
absorbida por el textil se expresa en forma de porcentaje (%), el cual se calcula con relacion
al peso seco del tejido. Por lo que es imprescindible pesar el textil antes y después de la
impregnacion. El % de absorcion se denomina “pick up” el cual representa la cantidad de

producto aplicado al tejido en relacion a su peso en seco (Uribe et al., 2016).

2.3.4. Carbon activado

El carbon activado es una sustancia que presenta como ventaja sus propiedades
adsorbentes que lo hacen muy utilizado en diversos campos industriales. Se produce
mediante métodos fisicos y métodos quimicos, siendo este Gltimo el mas ventajoso debido a
las propiedades obtenidas en el producto resultante, ademas de emplear temperaturas mas

bajas para si sintesis en comparacion al método fisico. La calidad de estos productos se
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evalla mediante procedimientos analiticos establecidos y estandarizados (Rolando et al.,

2013).
Por su parte el Agudelo (Agudelo, 2017) menciona que:

El carbon activado es un material carbonoso que se produce mediante un
proceso de descomposicion térmico de materiales que poseen alto contenido
de carbono en su estructura. Este material es conocido por su capacidad de
adsorcion lo que hace que su aplicacion sea amplia en diversos sectores
industriales ayudando principalmente en los tratamientos de aguas,
recuperacion de solventes, industria azucarera, entre otras areas, debido a su

eficacia para eliminar compuestos no deseados. (p.19)

Gracias a la organizacioén y distribucion de sus poros el carbon activado posee una gran
versatilidad como adsorbente pues es ampliamente utilizado en procedimientos de
adsorcion. Ademas, su estructura carbonosa puede ajustarse sea en presentacion granulo o
en polvo con el fin de adaptarse a diversos aplicaciones actuales y futuras. Acorde a la
materia prima elegida y al proceso de activacion, la superficie del carb6n activado puede
variar, por lo cual es primordial la eleccion del precursor para la elaboracién de carb6n ya
que depende de tres factores importantes como son su disponibilidad, precio y pureza. No
obstante, también hay que considerar el proceso de fabricacion y las posibles aplicaciones

del carbdn activado (Minaya Pereyra et al., 2020).

2.3.5. Resina

Las resinas sintéticas son fabricadas a nivel industrial mediante procesos principales
conocidos como la condensacion quimica y la polimerizacion quimica por lo cual es
importante destacar que no todas las resinas existentes pueden ser calificadas como

polimeros pues depende mucho del proceso utilizado para su elaboracion (Chilon, 2018).
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El autor Cegarra (1959) menciona que:

Con el pasar del tiempo el uso de las resinas como agentes de recubrimiento
ha tenido gran relevancia debido a estas que permiten alterar las propiedades
superficiales del sustrato textil de manera practicamente permanente acorde
al acabado que se le quiera otorgar al tejido o fibra. La resina tiene la funcion
de actuar como agente de recubrimiento externo o a su vez también puede
modificar la estructura molecular de la fibra textil. Esto estd determinado por
la relacion existente entre las dimensiones moleculares de los componentes
de la resina y el tamafio del canal intermicelar presente en el textil al cual se

le aplica la resina para cambiar sus propiedades. (p.4)
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CAPITULO III

3. METODOLOGIA.

En este capitulo se puntualiza informacion referente a los diferentes métodos de
investigacién, equipos, materiales, procedimientos y variables que fueron empleados en el
desarrollo de esta investigacion, mismos que sirvieron para analizar los resultados obtenidos.
Primeramente, se formaron pequefias madejas que fueron sometidas a 240-250°C en el
horno, con el fin de que se oxiden. Seguidamente, a las madejas se les colocé ionizante/
catalizador y se las sumergié en la solucién de resina con carb6n en polvo. A continuacion,
fueron exprimidas mediante un rodillo y nuevamente se colocaron en el horno a 240-250°C
para su carbonizacién. Finalmente se realiz6 pruebas de laboratorio para la discusién de

resultados y asi concluir con los datos obtenidos.

3.1. Normas
A continuacion, se detallan las normas utilizadas en la investigacion para determinar las

propiedades de resistencia, elongacion y recuperacién al doblez del hilo.

3.1.1. Norma ISO 2062:2009 Determinacion de la fuerza de rotura y alargamiento a la
rotura. Hilados en paquetes.

La ISO 2062 es una norma internacional que establece métodos para medir la resistencia
alaroturay laelongacion de los hilos textiles. Estas pruebas son fundamentales para evaluar

la calidad y propiedades mecanicas de los hilos que son utilizados dentro de la industria textil



18

para llevar a cabo dicha norma se utiliza el equipo de laboratorio conocido como

dinamémetro (INEN, 2014).

3.1.2 Norma ISO 2313-Recuperacién de los textiles al Doblez

La norma ISO 2313 se utiliza para evaluar la capacidad que tiene la tela para recuperar
su forma después de haber sido doblada horizontalmente, para lo cual se mide su &ngulo de
recuperacion después de que la tela haya sido presionada por un peso después de haber
trascurrido un periodo de tiempo especifico. Esta norma se la aplica especialmente para la
confeccion de diferentes prendas para oficina o trajes formales, ropa impermeable y telas de
celulosa planas que no han sido cepilladas. La magnitud del angulo de recuperacion de
arrugas es una indicacion de la capacidad de una tela para recuperarse de arrugas

accidentales.

3.2. Tipos de investigacién a aplicar

Para llevar acabo este proyecto se utilizaron cuatro métodos de investigacion los cuales
sirvieron de ayuda para alcanzar los objetivos planteados, estas son: la investigacion
bibliogréfica, analitica, experimental y comparativa. A continuacion, se presenta una breve

descripcion de cada uno de los métodos mencionados.

3.2.1. Investigacion analitica

La investigacion analitica es aquella que descompone un todo en sus componentes
principales o claves, lo que permite examinar y comprender a profundidad cada uno de sus
detalles mediante un analisis l6gico y critico de la informacién recopilada (Lopera, 2010).
Esta investigacion se utilizd en el proyecto con el objetivo de analizar y comprender los
datos alcanzados en el laboratorio de las pruebas de resistencia, elongacion y recuperacion

al doblez realizados a cada una de las muestras.
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3.2.2. Investigacion experimental

En la investigacion experimental se lleva a cabo una serie de experimentos sistematicos
con la finalidad de recopilar datos acerca de una o méas variables de estudio. Es de gran
utilidad pues permite comprender y observar el comportamiento de las variables, es decir, la

relacion de causa-efecto que puede existir en las variables planteadas (Murillo, 2010).

Es la investigacibn mas importante pues permitié llevar a cabo el procedimiento de
oxidacion y carbonizacion del hilo de poliacrilonitrilo, aplicando resina y carbon activado
en polvo en donde se hizo variaciones de las dosificaciones de cada uno de los productos
utilizados. Asi mismo, permitié conocer si la incorporacion del carbon activado en polvo y
resina siguiendo un proceso similar al de la fibra de carbono, mejoré las propiedades del hilo
de PAN identificando cual fue el porcentaje de carbon activado y formula utilizada que

brindé mejores resultados.

3.2.3. Investigacion comparativa

La investigacion comparativa tiene como objetivo principal la generalizacion empirica
(experimental) y la verificacion de hipotesis. Permite la comparacion de los resultados
obtenidos en los diferentes casos presentados agrupando similitudes y diferencias que
ayudan a comprender la tendencia o comportamiento de los datos (Gomez & De Ledn, 2016).
Esta investigacion se la realizo para verificar y valorar en cual de las muestras se obtuvo

mejores resultados acorde a los datos obtenidos en el laboratorio.

3.2.4. Investigacion bibliogréafica

Este método se implico la basqueda y revision de informacion ya existente en las distintas
fuentes bibliograficas como revistas académicas, articulos cientificos, informes académicos,
libros, referentes al tema de investigacion. Se lo realizd en diferentes plataformas de

investigacion cientifica con el fin de obtener informacion confiable, actual y veraz.



3.3. Flujogramas

En el siguiente apartado, se presentan el diagrama de flujo general y muestral de la

investigacion.

3.3.1. Flujograma general

Tal como se observa en la Figura 3, el flujograma indica el proceso a seguir en el
proyecto de investigacion en donde se detallan los diferentes subprocesos de manera general

y se describen los materiales y equipos necesarios para la llegar a culminar el proceso.

Figura 3
Flujograma general

3.3.2. Flujograma muestral

En el siguiente flujograma muestral (Figura 4) se observa de manera especifica las 4
formulaciones propuestas, en donde se detallan las dosificaciones utilizadas de carbén,

resina, ionizante y &cido fosforico. Asi también, se especifica el nimero de madejas
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(muestras) realizadas, es decir, 3 madejas para cada formulacion obteniendo un total de 12

madejas las cuales estdn conformadas por aproximadamente 40 hilos.

Figura 4

Flujograma muestral
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3.4. Equipos y materiales

Los equipos y materiales utilizados en la investigacion se detallan en la tabla que se presenta

seguidamente:

Tabla 2
Materiales
Material Caracteristicas Grafico
Apariencia: semi pastosa
Resina Patch (Anexo 1) Color: blanco

pH: 6-8
Naturaleza i6nica: aniénico

lonizante Intercambiador i6nico

Acido fosforico ) .
Sirve como catalizador

Carbén activado (Anexo 2)  Carbdn activado fabricado a
partir de c&scara de coco
Apariencia: granulo negro e

irregular
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Material Caracteristicas Grafico

Balanza digital Balanza de precision de
bolsillo de alta precision y

movilidad.

Vaso de precipitacion Utilizado para medir
volimenes

Agitador Instrumento  utilizado para
mezclar

TermoOmetro infrarrojo usado
para medir la superficie de los
Termdmetro digital objetos, aplicable para objetos
caliente, peligrosos o dificiles
de alcanzar sin contacto de

manera segura y rapida.

3.4.1. Dinamdmetro
El dinamometro es un equipo de laboratorio que se utiliza principalmente para medir dos
parametros importantes en los textiles: la resistencia a la rotura y elongacién. Dependiendo

del tipo de ensayo o norma a aplicar, se calibra el equipo y se colocan las mordazas
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adecuadas para tejido, hilo o no tejido. El dinamdmetro que se utiliz6 en la investigacion es
de la marca James Heal- Titan 5 Universal Strength Tester, entre algunos beneficios que

presenta son:

e El sistema operativo TestWise incorpora una biblioteca en constante expansion de
estandares y métodos de prueba precargados, permite a los usuarios crear sus propios
estandares para satisfacer las necesidades especificas y los requisitos del cliente.

e Ajuste automatico de los parametros de prueba, incluida la longitud de calibre, de
acuerdo con el estandar. Area de graficos en tiempo real con escalado automéatico y
control de zoom.

e Muestra los resultados de las pruebas, incluido el valor medio actual, permiten una
visibilidad inmediata de las tendencias (James Heal, 2014).

Figura 5

Dinamémetro

Fuente: (James Heal, 2014)

3.4.2. Horno
El horno utilizado en la investigacién es un horno semiindustrial a gas de acero inoxidable
que puede alcanzar temperaturas desde 38°C hasta 350°C, ademdas de contar con un

termometro analdgico incrustado en la parte interna superior del horno. Se lo utiliz6 en la
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investigacion para primeramente oxidar las muestras de acrilico a una determinada

temperatura y consecutivamente para el proceso de carbonizacion.

Figura 6

Horno semi industrial

Fuente: Propia.

3.4.3. Foulard

El foulard es un equipo de laboratorio que mediante presion y velocidad de dos rodillos
impregna soluciones de quimicos y auxiliares en los textiles. Los cilindros son los
encargados de exprimir el exceso de liquido del sustrato con el fin de que el producto que se
esté colocando quede adherido en su mayoria en la tela o hilo.

Figura 7

Foulard

Fuente: Propia.
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3.4.4. Muestras de hilo de poliacrilonitrilo

El hilo de acrilico se caracteriza por presentar propiedades similares a la lana por lo que
comunmente se emplea en la elaboracion de diferentes articulos textiles. Este puede ser
hilado en himedo o en seco en diferentes dimensiones acordes al uso destinado (Sarioglu et
al., 2019). El hilo que se utiliz6 para realizar la investigacion es acrilico de dos cabos 2/29
fabricado por la empresa DELLTEX, del cual se formaron pequefias madejas que fueron
utilizadas como muestras. Se formé 3 madejas para cada formulacién debido a que se utilizd

tres porcentajes de carbon diferentes, teniendo un total de 12 madejas.

Figura 8
Hilo de acrilico

Fuente: Propia.

3.5 Procedimiento

Para llevar a cabo la investigacién se inici6 con el proceso de oxidacion de las muestras
de acrilico, a una temperatura que va de 240 °C a 250 °C durante 25min, este tiempo fue
definido después de realizar pruebas iniciales y obtener los mejores resultados de oxidacion
en dicho intervalo. Posterior a esto, a las madejas se les colocé el producto ionizante y/o
catalizador para facilitar el intercambio ionico entre el sustrato textil y la solucion de resina
con carbén a las cuales fueron sumergidas. Las madejas fueron inmersas en ionizante o
catalizador durante 20min para luego pasar a la solucion indicada durante 30min (Anexo 3).

A continuacion, en la Tabla 3 se detallan los productos quimicos utilizados en la solucion.
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Tabla 3

Auxiliares para formulaciones

Producto Descripcion
Catalizador Acido fosforico
Resina Patch
Carbon Carbon activado en
polvo

3.5.1. Procedimiento de impregnacion

Se preparo 4 recetas con diferentes porcentajes de carbédn y dosificaciones de auxiliares. A
continuacidn, en las tablas Tabla 4, Tabla 5,Tabla 6 y Tabla 7 se muestran las
dosificaciones para cada receta.

Tabla 4

Formulacion 1

F1
Peso 2549
lonizante 3g/L
Resina 10 g/L
Carbon 10,20 y 30%

Nota: Se prepararon 3 muestras para receta 1 con dosificaciones de carbén de 10, 20 y 30%
respectivamente.

Tabla 5

Formulacion 2

F2
Peso 2,59
Catalizador 3g/L
Resina 10 g/L
Carbon 30%, 50 y 80%

Nota: Se prepararon 3 muestras para receta 2 con dosificaciones de carbon de 30, 50 y 80%
respectivamente.
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Tabla 6

Formulacion 3

F3
Peso 2549
Catalizador 10g/L
Resina 20g/L
Carbon 30%, 50 y 80%

Nota: Se prepararon 3 muestras para receta 3 con dosificaciones de carbon de 30,50 y 80%
respectivamente.

Tabla 7

Formulacion 4

F4
Peso 259
Catalizador 0g/L
Resina 30 g/L
Carbon 30%, 50 y 80%

Nota: Se prepararon 3 muestras para receta 4 con dosificaciones de carbén de 30,50 y 80%
respectivamente.

Por consiguiente, en las 4 formulaciones las dosificaciones de auxiliares fueron
modificadas con el fin de mejorar las propiedades del hilo de acrilico, mientras que el peso
de las madejas se mantuvo en todas las recetas. Todas las madejas se sumergieron en la
solucion de resina con carbon durante 30 minutos, fueron prensadas con la ayuda de un

rodillo y posterior a esto, se colocaron en el horno para su carbonizacion (Anexo 4).

3.5.2. Procedimiento de carbonizado
Las madejas fueron colocadas en el horno a una temperatura de 240 a 250 °C para su
carbonizacion durante 35 min. Este proceso se lo realiza con el fin de que los elementos

diferentes al carbon como el hidrogeno y el nitrogeno se eliminen de la estructura de la fibra.
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Figura 9
Hilo PAC carbonizado

Fuente: Propia.

3.6. Pruebas de laboratorio

Segun la norma ISO 2062:2009 para llevar a cabo las pruebas de resistencia a la rotura 'y
elongacion de un hilo, se debe estirar una muestra de hilo hasta que este se rompe mediante
un dispositivo mecanico conocido como dinamdometro en donde se registran la fuerza de
rotura y elongacion obtenidas durante el estiramiento. El procedimiento se lo realizada
haciendo uso de una tasa constante de extension del 100 % por minuto, pero se permiten
tasas mas altas o bajas. Se admiten dos longitudes de medicion: generalmente de 500 mm y
en ocasiones excepcionales una longitud de 250 mm. Cabe sefialar que en esta investigacion

se utilizo la longitud de medicion de 250 mm de hilo.

3.6.1. Prueba de resistencia a la rotura
Para realizar este ensayo inicialmente se configuré el dinamometro con el tipo de
mordazas adecuadas para tomar 20 probetas de hilo de cada una de las madejas debido a que

es lo que requiere la norma. Inicialmente se tomd las probetas de hilo en crudo para
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posteriormente compararlo con los hilos de las otras formulaciones. En total fueron 240

probetas de hilo carbonizado y 20 del hilo crudo.

3.6.2. Prueba de elongacion

Para realizar la prueba de elongacion, de la misma forma se configur6 el equipo con las
mordazas adecuadas y se tomé 20 probetas de hilo para determinar dicha propiedad tal como
se muestra en la Figura 10. Inicialmente se tomo las probetas de hilo en crudo para
posteriormente compararlo con los resultados de las otras formulaciones. En total fueron 240

probetas de hilo carbonizado y 20 del hilo crudo. (Anexo 5)

Figura 10

Prueba de elongacion

3.6.3 Prueba de recuperacion al doblez

Para llevar a cabo esta prueba se tomd de base la norma ISO 2313- Recuperacién de los
textiles al Doblez, la cual sirve para determinar la recuperacion de los pliegues de los textiles
midiendo el angulo de recuperacion. Para ello se cortaron 6 probetas de 40 mm de longitud
por cada una de las muestras dando, es decir, 18 por formulacién dando un total de 72
probetas. Primeramente, la probeta se colocé en el equipo para darle presién con un peso de

10N durante 5 minutos para seguidamente pasar la probeta al siguiente instrumento para



31

medir el angulo de recuperacion después de haber transcurrido 5 minutos. En la Tabla 8 se

muestran el nimero de probetas realizadas para cada formulacion.

Tabla 8
Numero de probetas para recuperacion al doblez

N° de probetas

FO (hilo crudo) 6 probetas
F1 18 probetas
F2 18 probetas
F3 18 probetas
F4 18 probetas

En la Figura 11 se muestra el equipo utilizado para realizar la prueba de recuperacion al
doblez de los hilos de PAC sometidos al proceso similar de las fibras de carbono. Este equipo
consta de dos partes importantes: la primera (a) posee un peso de 10N que sirve para darle
presion al hilo mientras esta doblado durante 5 minutos, y la otra parte (b) se la utiliza para

medir cuanto se ha recuperado el hilo transcurridos 5 minutos.

Figura 11

Equipo de recuperacion al doblez
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CAPITULO IV

4. RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS.

Este capitulo da a conocer los resultados alcanzados en la investigacion una vez llevado
a cabo los ensayos de laboratorio a cada una de las muestras. Ademas, los datos que se
obtuvieron de las pruebas de resistencia, elongacion y recuperacion al doblez son tabulados
en Excel e introducidos al programa PAST 4 para realizar el analisis estadistico, que
mediante graficos y tablas permiten interpretar de mejor manera los resultados alcanzados,
y asi determinar cual de las formulaciones presentadas en el flujograma muestral (Figura 4)

adquirié mejores propiedades.

4.1. Resultados

En tablas siguientes, se detallan los resultados de cada uno de los ensayos realizados a
los hilos, para lo cual, se tomo los datos promedios del total de probetas de los tres ensayos
para cada una de las formulaciones. Esto se lo realizd con el fin de resumir la gran cantidad
de datos obtenidos en las pruebas y facilitar la interpretacion de estos resultados. En donde,
para el ensayo de resistencia a la rotura y elongacion se tom6 20 probetas de cada
concentracion de carbon segun la norma ISO 2062, siendo 60 probetas por formulacion y un
total de 240 probetas (datos) usadas para el ensayo. Por otra parte, para el ensayo de
recuperacion al doblez del hilo se tomaron un total de 78 probetas. En total, se utilizaron 12

datos promedios de cada prueba de laboratorio.
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4.1.1 Tabla de resultados de resistencia a la rotura

Una vez llevado a cabo la parte experimental el laboratorio, se da a conocer la
informacion numeérica obtenida en el ensayo de resistencia a la traccion observada en el
anexo 5. En la siguiente tabla (Tabla 9) se exponen los resultados obtenidos del ensayo
realizado al hilo de acrilico con cada una de las formulaciones descritas anteriormente.

Tabla 9

Analisis de resultados de la prueba de resistencia a la traccion.

Formulacién % Carbon Fuerza méxima (cN)
FO 0 548,05
F1 10 422,02
F1 20 405,47
F1 30 457,62
F2 30 496,51
F2 50 445,91
F2 80 480,02
F3 30 505,63
F3 50 517
F3 80 500,27
F4 30 484,87
F4 50 501,84
F4 80 503,43

4.1.2 Tabla de resultados de elongaciéon
Enla Tabla 10 se exponen los resultados alcanzados en el dinamdmetro acorde a la norma
ISO 2062 para la prueba de elongacion de los hilos de acrilico conforme a cada una de las

formulaciones propuestas.
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Anélisis de resultados de la prueba de elongacion.
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Formulacién % Carbén Extensién (%o)
FO 0 27,26
F1 10 4,96
F1 20 4,08
F1 30 5,52
F2 30 5,32
F2 50 4,67
F2 80 6,06
F3 30 6,71
F3 50 6,28
F3 80 6,03
Fa 30 4,94
F4 50 5,75
F4 80 6,19

4.1.3 Tabla de resultados recuperacion al doblez

Con base a lanorma ISO 2313-Recuperacidn de los textiles al Doblez, se realiz6 el ensayo

al hilo PAC carbonizado tal como se observa en la Tabla 11, en el cual se determiné el

angulo de recuperacién de los hilos de cada formulacidn con el fin de determinar en cual de

ellas el hilo adquiri6 mayor grado de recuperacion al doblez con respecto al hilo de PAC

crudo.

Tabla 11

Analisis de resultados de la prueba de recuperacion al doblez.

Formulacién % Carbodn Angulo de Recuperacion Doblez
FO 0 140
F1 10 147
F1 20 149
F1 30 150
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Formulacién % Carbon Angulo de Recuperacion Doblez
F2 30 136
F2 50 142
F2 80 148
F3 30 144
F3 50 149
F3 80 155
F4 30 149
F4 50 150
F4 80 152

4.1.4. Tabla general de resultados

Una vez concluidas las pruebas en el laboratorio es importante generalizar los datos con

el fin de realizar un analisis global de ellos y tener una mejor interpretacion en conjunto. En

la siguiente tabla, se exponen los resultados logrados en las pruebas de: resistencia,

elongacion y recuperacion al doblez presentados de forma general.

Tabla 12

Tabla general de las pruebas de resistencia, elongacion y recuperacion al doblez.

Fuerzamaxima  Extension Angulo de
Formulacion (cN) (%) Recuperacion Doblez
FO 0i-0c-0r 548,05 27,26 140
F1 3i-10c-10r 422,02 4,96 147
F1 3i-20c-10r 405,47 4,08 149
F1 3i-30c-10r 457,62 5,52 150
F2 3a-30c-10r 496,51 5,32 136
F2 3a-50c-10r 445,91 4,67 142
F2 3a-80c-10r 480,02 6,06 148
F3 10a-30c-20r 505,63 6,71 144
F3 10a-50c-20r 517 6,28 149
F3 10a-80c-20r 500,27 6,03 155
F4 0a-30c-30r 484,87 4,94 149
F4 0a-50c-30r 501,84 5,75 150
Fa 0a-80c-30r 503,43 6,19 152
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4.2 Discusion de resultados

Los datos recopilados en los ensayos de laboratorio se tabularon para su analisis
correspondiente, para lo cual, mediante el programa Past 4 se examind la normalidad de los
datos y la varianza de la tabla general de resultados a fin de asegurar la confiabilidad de los
datos. Ademas, se presentan los graficos estadisticos que ayudan a analizar de forma concisa

los resultados alcanzados en la investigacion realizando una comparacion entre ellos.

4.2.1 Normalidad de los datos

Mediante la aplicacion PAST 4 (Figura 12) se detalla el andlisis de los datos alcanzados
en los tres ensayos de laboratorio especificados en la Tabla 12. Mediante una evaluacion de
la normalidad de los datos (P) se comprobd la confiabilidad de los resultados, en donde se
puede observar que de acuerdo con los métodos Jarque-Bera JB, Lilliefors L, Anderson-
Darling A'y Shapiro- Wilk W se demuestra que los valores conseguidos son mayores a 0,05,
es decir, (P>0,05). Con lo cual, se ha comprobado que la fiabilidad de los datos es del 95%

y por tanto los resultados obtenidos en la investigacion son confiables.

Figura 12

Normalidad de los datos de los ensayos de laboratorio.

Fuerza maxima (cM) Extensidn (345) Angulo de RD
N 13 13 13
Shapiro-Wilk W 05418 04273 0,9599
p{normal) 04804 2,979E-06 0,893
Anderson-Darling A 04342 3277 0,214
p{normal) 0,254 8,087E-09 0,8093
p{Monte Carlo) 02668 0,0001 0,831
Lilliefors L 01792 04581 01708
p{normal) 0,2969 0,0001 0,3685
p{Monte Carlo) 03027 0,000 03792
Jarque-Bera JB 06538 53,39 03978
p{normal) 07212 2,55E-12 08198

p{Monte Carla) 05764 0,0001 07782
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4.2.2 Andlisis de la varianza

La evaluacion estadistica realizada en PAST 4 muestra la variacion que existen entre los
datos obtenidos en cada uno de los ensayos realizados, es decir, que tan dispersos se
encuentran los datos, dando a conocer informacion importante como la desviacion estandar,
coeficiente de variacion, la media, varianza, valor médximo, minimo, entre otros.

Figura 13

Anadlisis de varianza de la resistencia a la rotura, elongacion y recuperacion al doblez

O Univariste statistics

Fuerza maxima (¢ Extensidon (25) Angulo de RD

M 13 13 13

Min 405,47 4,08 136

Miaxc 548,05 27,26 156

Sum 6263,54 Q3,77 1915

Mean 482,2031 7213077 147 3077
5td. error 1100877 1,682053 1,582697
Variance 1575,51 35,82469 32,5641
Stand. dew 2969269 6,058325 5, 700497
Median 496,51 5,75 148

25 pronil 451,765 4,95 143

75 prontil 504,53 6,235 151
Skewness -0,5763689 2,510798 -04113427
Kurtosis 0,01396473 12.51669 -0,04247178
Geom. mean 480,6443 6211322 147, 20465
Coeff. var 8,23153 24.12863 2,8738B62

En la Figura 13 se observan los valores proporcionados por el software después del
analisis de datos realizado, de los cuales, los valores con mayor relevancia que se tomo para
la investigacion son el coeficiente de variacion, la media y la desviacion estandar de las tres
pruebas de laboratorio realizadas. En donde el coeficiente de variacion (CV) con mayor valor
numeérico es el de la prueba de elongacion con un (CV= 84,129), mientras que las otras dos
pruebas se observa un CV con un valor menor, es decir, resistencia (CV=8,231) y
recuperacion al doblez un (CV=3,873). Por lo tanto, se observa que dentro de este parametro
existe una cierta dispersion de datos entre las tres pruebas. Por otra parte, para la desviacion
estandar (DS) el valor més alto es el de la prueba de resistencia con DS=39,69, sin embargo,
la desviacion estandar entre la prueba de elongacion y recuperacion al doblez se muestran

casi similares con una minima diferencia. Finalmente, el promedio del angulo de
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recuperacion al doblez es de 148° lo que indica que el hilo carbonizado presenta una buena

recuperacion al doblez en comparacion al hilo crudo.

4.2.3 Andlisis general de resultados en resistencia a la rotura, elongacion y
recuperacion al doblez

Los resultados obtenidos se muestran de forma grafica (Figura 14) para su anélisis
general de las tres pruebas realizadas en laboratorio mediante el uso del software Past 4. En
donde el eje X representa las pruebas de resistencia a la rotura (Fuerza Méxima), elongacion
(Extension) y el angulo de recuperacion al doblez (ARD), mientras que el eje Y representa
las muestras de cada formulacion presentadas en la tabla general de resultados.

Figura 14

Gréafico general Matriz Plot pruebas de resistencia, elongacion y recuperacion al doblez.
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Nota. Se detalla el significado de las siglas: FM (Fuerza méxima en cN), E (Extension, %) y ARD
(Angulo de Resistencia al Doblez), 0i-Oc-Or (i: ionizante, c: carbon, r: resina), 3a-30c-10r (a: acido
fosforico, c: carbon, r: resina).

En el grafico Matrix Plot se observa la distribucion de los datos obtenidos en las 12
muestras realizadas y la muestra sin acabado (muestra 0). En donde se observa que en la

prueba de resistencia (FM, cN) la muestra sin tratar que no contiene ionizante, acido
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fosforico, carbdn ni resina presenta mayor resistencia a la rotura en comparacién a todas las
demés muestras. Cabe sefialar que, en las muestras que contienen acido fosforico, carbon y
resina, se observa uniformidad de los datos debido a que poseen un color similar, es decir,
la propiedad de resistencia a la rotura se mantiene ligeramente regular en estas muestras a
diferencia de las probetas que contienen ionizante, carbon y resina pues su resistencia se
expone menor. Por otra parte, en la prueba de elongacion (E, %) los datos de todas las
muestras se observan de un color semejante, es decir que, la elongacién se mantiene
uniforme en todas las probetas a diferencia de la muestra O que posee un color mas claro.
Esto se asume a que existe una dispersion de los datos en este ensayo debido que los valores
numericos obtenidos son diferentes al resto. Finalmente, en la prueba de recuperacion al
doblez (ARD) existen notables diferencias entre las muestras, en donde la que presenta mejor
recuperacion al doblez es la de (10c-80c-20r) pues es las que mas resaltan del resto. Por el
contrario, las demas muestras poseen un angulo de recuperacion menor siendo el méas
uniforme el &ngulo de las tres ultimas probetas, es decir, la formulacién 4.

Figura 15

Diagrama de barras de la tabla general de resultados.

Resultados Generales

600 548,05
496,51 505,63 500,27 484 g7 501,84 503,43
500 457,62 445,91
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Nota. Se detalla el significado de las siglas: FM (Fuerza méxima en cN), E (Extension, %), ARD
(Angulo de Resistencia al Doblez, ©), i (ionizante), a (4cido fosférico), ¢ (carbon en polvo) y r
(resina).



40

En la Figura 15 se presentan los datos de las tres pruebas agrupadas para cada una de las
muestras, representando en sentido horizontal las 13 muestras elaboradas y en sentido
vertical la valoracion numérica obtenida en cada ensayo. Se observa que muestra 0 (Oi/a-Oc-
0r) expone una resistencia a la rotura de 548,05 cN, elongacion 27,26% y un angulo de
recuperacion al doblez de 140°, mientras que en la formulacién 1 que posee ionizante, carbon
y resina la mejor muestra es la que contiene 3i-30c-10r pues presenta una resistencia de
457,62 cN, elongacion 5,52% y ARD de 150° En la formulacion 2 que contiene &cido
fosférico, carbon y resina, se aumento el porcentaje de carbon y se mantuvo las demas
dosificaciones, la muestra con mejor resultado es (3a-80c-10r) ya que presenta 480,02 cN de
resistencia, 6,06% de elongacion y 148° de angulo de recuperacion. En el caso de la
formulacién 3 en la cual se subieron las dosificaciones de &cido, carbon y resina, la muestra
mas sobresaliente es 10a-50c-20r que exhibe una resistencia de 517 cN, 6,28% de elongacion
y angulo de 149°. Finalmente, para la formulacion 4 que no contiene &cido, los porcentajes
de carbdn se mantienen y la dosificacion de resina aumentd, la mejor muestra es la de (Oa-
80c-30r) con una resistencia de 503,43, elongacién de 6,19% y 152 de angulo de
recuperacion. Con lo expuesto anteriormente, se evidencia que al colocar ionizante
(intercambiador iénico), carbon y resina, el hilo de acrilico perdié resistencia y elongacion,
pero mejoro su angulo de recuperacién al doblez en comparacion a la muestra 0. Al colocar
acido fosforico (catalizador), aumentar el porcentaje de carbdn y mantener la dosificacion
de resina el hilo gano resistencia y elongacion, pero desmejoro su recuperacion al doblez en
comparacion a la formulacién 1. Mientras que, al aumentar las dosificaciones de acido y
resina, manteniendo los porcentajes de carbdn el hilo gand resistencia y elongacion, y el
angulo de recuperacion se mantuvo similar al anterior. Al incrementar la cantidad de resina

y no usar acido, el hilo adquiere mejor recuperacién al doblez, aunque las propiedades de
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resistencia y elongacion disminuyeron. Con lo cual se asume que la formulacion 3 es la que

mejor resultados ofrecié en comparacion a FO.

Figura 16

Gréfico general Graph (line+points) de los resultados.

-1 (M)
- %)

-0 )

Nota. Se detalla el significado de las siglas: FM (Fuerza méxima en cN), E (Extension, %), ARD
(Angulo de Resistencia al Doblez).

En el grafico general (Figura 16) se expone la tendencia que presentan cada una de las
pruebas de acuerdo con los productos y dosificaciones utilizadas. Para lo cual se visualiza
que inicialmente el hilo sin tratar presenta un valor numérico alto en sus propiedades y a
medida que se adicionan los productos la tendencia va cambiando. Al colocarle ionizante,
carbdn y resina en cantidades pequefias tiende a disminuir sus propiedades en comparacion
con el hilo que contiene &cido, carbdn y resina pues este tiende a subir progresivamente la
propiedad de resistencia a la rotura conforme se aumenta las dosificaciones de los productos,
pero las propiedades de elongacion y recuperacion al doblez se mantienen uniformes en
todos los puntos. Esto se debe a que en la fabricacién de fibra de carbén la resina se endure
en presencia del catalizador facilitando la union entre la resina y la fibra (Dér et al., 2021).
Esto contribuye a que las propiedades del hilo mejoren, ya que al someter al hilo en un bafio
acido se logra que la parte superficial de la fibra se vuela rugosa favoreciendo la union entre

la fibra y el producto con el que se ha tratado la fibra (Saenz, 2021).
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CAPITULO YV

5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES.

5.1 Conclusiones

Mediante la basqueda y recopilacion de fuentes bibliogréficas, se obtuvo
informacidn de gran relevancia acerca del procedimiento de obtencion de la fibra de
carbono proveniente de poliacrilonitrilo (PAN), el cual sirvié de guia para la
investigacion en cuanto a la parte practica del proceso de oxidacién, carbonizacion y
tratamiento del hilo de acrilico utilizado.

Después del proceso de oxidacion, impregnacion y carbonizado del hilo de acrilico,
se evidencid que este mantuvo la propiedad de resistencia a la rotura pues existio
minima diferencia entre los valores obtenidos (Tabla 12), por otra parte, perdid
elongacion ya que los valores no superaron a la muestra 0, pero si presenté mejora
en su angulo de recuperacion al doblez ademas de adquirir més flexibilidad que el
hilo crudo.

Se realizaron los ensayos de laboratorio a las 12 muestras obtenidas para determinar
las propiedades de resistencia y elongacion del hilo segin la ISO 2062, y la
recuperacion al doblez segin la norma 1ISO 2313. Concluyendo que, las muestras que

poseen acido fosforico (catalizador) presentan mejores propiedades de resistencia,
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elongacion y angulo de recuperacion al doblez en comparacion a las muestras que
poseen ionizante, ya que los valores tienden a bajar en relacion con la muestra 0.

Se comparo entre si las 12 muestras obtenidas de las 4 formulaciones realizadas, en
donde la probeta que presenta mayor resistencia a la rotura con 517 cN es la que
contiene 10g/L de acido fosforico, 50% de carbon y 20 g/L de resina, la que presenta
mejor elongacion (6,71%) es la probeta de 10g/L de acido fosforico, 30% carbon y
20g/L de resina y la de mejor angulo de recuperacion al doblez es la de 10g/L de
acido fosforico, 80% de carbon y 20g/L de resina con 155°. Concluyendo que, la
formulacién con mejores resultados es la numero 3 debido a que las tres muestras
con las mejores propiedades pertenecen a esta y por tanto es la que mejor resultado
ofrecio.

Mediante el uso de los programas estadisticos, se logro tabular y graficar los
resultados alcanzados en la investigacion demostrando que los datos son normales,
es decir, estan dentro del 95% de confiabilidad pues segun los métodos Jarque-Bera
JB, Lilliefors L, Anderson-Darling A y Shapiro- Wilk W los valores son (P>0,05),
por tanto, los datos son fiables pese a que presentaron una ligera variacion en la

prueba de elongacion.

5.2 Recomendaciones

Se sugiere buscar informacion en fuentes bibliogréficas confiables, asi como hacer
uso de las plataformas de investigacion que la universidad ofrece a los estudiantes a
través de la biblioteca virtual como es Scopus, Science Direct, Springer, entre otros,
con el fin de obtener informacidn veraz sobre cualquier tema de interés.

Es importante revisar la temperatura del horno durante el proceso de oxidacion y

carbonizacion del hilo debido a que si se trabaja con temperaturas mayores a 300° C
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el hilo de acrilico debido a sus propiedades termoplasticas tiende a fundirse por lo
cual se debe controlar el tiempo de exposicion en el horno.

Es fundamental realizar la oxidacién del hilo de acrilico debido a que este paso ayuda
a que los elementos que no son carbono salgan del compuesto quimico haciendo que
las moléculas de carbono se alineen u ordenen a lo largo de la fibra proporcionandole
resistencia a la fibra.

Se debe controlar la velocidad de carbonizacion del hilo, pues segun la bibliografia
indica que las altas velocidades de calentamiento durante la carbonizacion introducen
defectos en las CF, mientras que las bajas velocidades de carbonizacién provocan la
pérdida de grandes cantidades de nitrogeno al principio del proceso, lo que de hecho
es preferible para lograr una alta resistencia a la traccion (Frank et al., 2017).

Se recomienda hacer el tratamiento de la superficie del hilo en un bafio o solucion
acida pues segun estudios anteriores acerca del procesamiento de las fibras de
carbono se ha demostrado que para conseguir una buena unién entre la fibra y la
resina se introduce a la fibra a un bafio de soluciones quimicas que puede ser alcalina

0 4cida (Saez, 2021).
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ANEXOS

Anexo 1. Ficha técnica de la Resina PATCH

=l .
RESINA PATCH

INFORMACION TECMICA

RESINA PATCH Es una resina especial para el encolado de solapas en forma de parche piezas realizadas en
arficulos de pantalones vaguaros.

PROPIEDADES

Aparienca Semi pastoza
Color blanco

Olor caraciersico
Malraleza idnica: Anidnsco

pH 6.0=B8.0

CARACTERISTICAS

& Fsth lista para usar y Bcil de aplicar.
® JAgrega mayor valora la pieza

Pigina 1de?

0
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RESINA PATCH

MODD DE USO

1-
2
i
4-
-
B-
7-

8-
3-

Aglique con una brocha, un cepilo y/ o una espatula;

Paralones vaqueras del carle del iejide, PT o mezdas snilicas de los mismos

Aglicar con un cepillo, espahda o cepllo y RESINA PATCH

Deje curar al aire durande al manos 2 haras

Cartar el PARCHE de acuarda con al formala raida o rasgado y defonado

Es necasario uflizar un fipo da pransa y ser convexa a smperatura 180° C

Prensada de 1 minulos cada una parchar y presianar con suficienta prasion

Paries aligaradas, &l uso de la blanca es necesario sabre |a pieza a sin amarilleamenio sa produca an
al misma.

Dajar quea la praza de fabajo 52 enfie por complalko, 8 continuacon, |05 ensayos da adhasion

El lavada pueda aphcar a la corosion, a la neuralizacian y el ablandamiento después de la unian al parche

PRECALCIONES

Mantenar alejada da los nifios

En casade ingeshdn, baber agua o lechepoco a paco

En casade conaclo con los gjos, enjuague con agua duranie 10 minuos

En ambas cases buscar slenciin madica

Mo reutlizar al anvase para fnes alimanficios

Deba ser almacenado en un lugar resco, sacoy que no askn sujelos a la luz salar direch.
Temparaturaa 40 *C

La infarmacion comais an asia heha enca s de cardefar paaaral § o date evaluar #a cada coso aspacihco, por o cusl

A Pl e Se[a Lk I.'I:"an.i.'l'.'lnT.'ﬁl:" ohis rrindddr & At

Pdgira 2de



Anexo 2. Ficha Técnica del carbdn activado

MCPSs

e FICHA TECNICA CARBON ACTIVADO

1.- CARACTERISTICAS

Este carbon activado granular es dsefiaco espeec ficamenie para ka recuperacion de danwsos de oo y plata
en crositos de recuperacon de este metal. S fabrica a pastir de concha de coco, materia prima oon la gue
¢ obtiene la mimima dureza disponibke en o mercado. Esta es fundamiental ya que se minimiza b erosidn
del carbdn, evitando asl, pérdidas valiosas ool prodiscto adsorbédo. Tene wna gran drea superficial
CONTEIUES TS i MsCroporos ouya tamado o o aproplado para retener los complejos metdlicns masnciona bos.

2. PROPIEDADES

Pardmetros Especificaciones Método de Prueba

Base Carbdin de Ciscara de Coco
Apariencia Granuls Negra e Irregular
Tamano de Particula Malls Bxl2

"Tamano Mddimi (+3.5mem| 3% | M. ) ASTM D262

"Tamano Minimia (1. 7mam ) 1% M.}
valar de Yoda 1150 myg/grn ([ Min.] ASTRA D607
CTC BO% (Min.) ASTRA 3467
Deresidad Aparente 0.490 - 510 gmyfcc ASTHRA DRSS
Dureza OES (Min.) ASTHRA DaE02
Humedad 5% (Wi ASTRA DXHGT
Cenica 3% (M) ASTRA DZREE
pH a9-11 ASTAA D3RR
Flaguetas 7% (M)
Tamafo medio de Particula 25 mm [Min.)

3.~ ESPECTACACIONES

[Empague
El produtto es smpacada &n sdper sacos e 500 kg neto de contenido

Condiciones de Manejo y almacenamiento

Deber evitarse el contacto del producto con aeidantes fssrtes, como omno, odgeno liguda, y permanganato
de polasio. Almactnese en gar seco y Bone o sodventes

Biodegradabib
El carbadin activado de origen vegetal &5 un producto organica ¥ tolalmente bicdegradabde; «f producto
famsien puede ser rewtllizado despasts de un proceso oe meactivackan besmnica con vapor.

Precauciones
£l Carbdn Acthado no es un producta peligroso; sin embargo, oands s¢ enouentra pulvernzado debe
wiilizarse pratecc dn respirataria y gafas de seguridad.

4. - APLNCACIONES

Recupssracicn de metales preciosas, inclwypendo exbracckan en pilas (Heap Leach), carban en pulpa (TIP) v
carbdn en lhvacida (CIL).
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Anexo 3. Proceso de oxidacion del hilo
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A. Pesar las madejas de hilo.

B. Calentar el horno a 240-250 °C.

C. Colocar las muestras en la parrilla de
forma cruzada y con tension.

D. Colocar la parrilla en el horno y dejar
oxidar durante 25 minutos.

"

E. Sacar del horno y extraer los hilos de

F. Dejar resposar la muestra durante 5
minutos y continuar con el proceso.

los sujetadores de la parrilla.
! A

IM e of




54

Anexo 4. Preparacion de solucidn de carbon con resina y carbonizacion del hilo.

A. Pesar las dosificaciones de acido,
ionizante, resina y carbdn

B. Colocar la madeja oxidada en la
solucién de ionizante o acido fosférico
durante 20 min

C. Sumergir la madeja en la solucién de
resina con carbon en 20ml de agua
durante 30 min

D. Exprimir las madejas con la ayuda de un
rodillo y colocar el hilo en la parrilla de
forma cruzada y con tension.

-

-2

E. Colocar en el horno para su
carbonizacion durante 35 minutos

F. Sacar del horno y cuidadosamente
extraer la madeja de los sujetadores de la
parrilla.




Anexo 5. Pruebas de laboratorio
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A. Cortar las probetas de 25 centimetros
para las pruebas de resistencia y
elongacion.

B. Colocar en las mordazas del
dinamometro una por una las 20
probetas que solicita la norma ISO
2062.

C. Obtener los datos de los dos ensayos
de todas las muestras.

D. Para la prueba de recuperacion al
doblez se corta probetas de 40 mm y
se coloca bajo un peso de 10N durante
5min.

E. Se coloca la probeta en el instrumento
de medicion del angulo de
recuperacion al doblez.

F. Transcurridos 5 minutos se procede a
verificar el éangulo que logrd
recuperarse.
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Anexo 6. Certificado de uso de laboratorio

{/ [*;1 UNIVERSIDAD TECNICA DEL NORTE Ralna

Ty LABORATORIO DE PROCESOS TEXTILES DF LA CARKFRA DE oo Tt Bas
TEXTILES ETTTE.

loarma, 14 de junic del 2023

CERTIFICADD DE LABDRATORID

Yo, M5¢. Fausto Gualoto M. en calldad de responsable del laboratoro de
procesos texiles de la Camera de Texfles:

CERTIFICO

Que |a seflorta MOLINA MARTINEZ CRISTINA ELIZABETH, portadora de 3
cEfUa g8 cledadanla NT 1004473257, ha reallzado ersayis de laboratond
referenies al Trabajo de Thulackn, con & tema: “CARACTERIZACION DEL
HILO POLIACRILONITRILD (PAN) INCORPORANDO CARBON ACTIVADO
EN POLVD Y RESINA" los equipos wilizados en el labomiorks son:

« DINAMOMETRO TITAN 5 MODELO 1410~ 1S5S0 2062-2009
Determinacitn de la fuerza de ol y alargamienio a la oA, Hiados
&N paguetes.

= EQUNPO DE RECUPERACION AL DOBLEZ-IS0 231 3-Recuperacion de
Ios iexikes al Doblez

Ademas, 52 2 aywdd con 135 35es0rlas nesssanas para cumpdlr a cabalidad 1a
meiodologla establecida en cada una de a5 nommas.

Alenamente:

MSc. GUALOTO FAUSTD M.
RESPONSABLE DEL LABORATORID DE PROCESOS TEXTILES — CTEX
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