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RESUMEN

El consumo de polietilen tereftalato (PET) ha aumentado en los ultimos afios ya que se usa en la
fabricacion de fibras y botellas para bebidas. Durante su procesamiento se generan excedentes
industriales que se pueden reciclar mecanicamente. En la empresa Iberplast S. A. S. se producen
aproximadamente 400 Ton de excedentes industriales en un mes; de estos excedentes el reintegro al
proceso en algunos meses es alto y en otros bajo. El PET reciclado es utilizado mezclado con
material original en los mismos procesos. El objetivo de este trabajo fue analizar el aprovechamiento
de estos excedentes y encontrar las mejores condiciones de operacion del cristalizador de esta
empresa, modificando la temperatura y tiempo de residencia con el fin de obtener un PET reciclado
que tenga propiedades mecanicas y térmicas similares a las del PET original. El material reciclado se
caracterizd teniendo en cuenta las reacciones de hidrolisis y descomposicion térmica, mediante la
viscosidad intrinseca, la concentracion de acetaldehido, el analisis termogravimétrico (TGA) y
calorimetria diferencial de barrido (DSC). Por ultimo, se realizé un analisis de costos con el fin de
evaluar la reduccién en costos de compra de materia prima debido al mayor consumo de PET
reciclado mecanicamente obtenido en el cristalizador. Este PET reciclado presentd una viscosidad
intrinseca inferior en un 20% respecto al valor del material original. El material obtenido puede
utilizarse mezclado con material original en la fabricacién de nuevas botellas de volumende 1L a 1,5
L. Para la empresa Iberplast los resultados del estudio permitieron identificar los niveles mas bajos,
165°C y 3 horas de residencia, en el cristalizador como las mejores condiciones de operacién para el
reciclaje de excedentes industriales de PET. En el analisis costo beneficio se determin6é que el
consumo de PET reciclado favorece econdmicamente a la empresa ya que disminuye la cantidad de
PET original comprado y su costo en un 5%.

Palabras clave: polietilen tereftalato (PET), cristalizador, viscosidad intrinseca, concentracion
acetaldehido, TGA-DSC.



INTRODUCCION

El Polietilen tereftalato (PET) es un poliéster termoplastico con buenas propiedades fisicas y
quimicas, resistencia mecanica, transparente, estable térmicamente, con propiedades de barrera y
buena flexibilidad [1] [2]. Otra caracteristica es su bajo costo y la variedad de aplicaciones desde
fibras hasta botellas de bebidas, peliculas, aplicaciones de empaque, substratos de recubrimientos
magnéticos y aplicaciones biomédicas [1]. Desde hace mas de 20 afios ha sido utilizado
principalmente como materia prima en la fabricacion de botellas para diferentes productos con
ventajas como su bajo peso y mayor resistencia comparada con el vidrio; ademas de las propiedades
de barrera para el oxigeno, por lo tanto, ha llegado a sustituir al vidrio en varias de las aplicaciones de
empaque [2].

En la literatura se encuentra reportado acerca del reciclaje del material postconsumo, lo que favorecio
la creacion de empresas dedicadas a llevar a cabo esta tarea [3] [4]. En el material preconsumo, que
son los excedentes industriales, se ha reportado que su reciclaje es limpio, debido a la procedencia
del residuo industrial libre de contaminantes. El residuo o excedente reciclado ha sido mezclado con
material virgen para asegurar la calidad del producto o ha sido usado como un material de segundo
grado [5]. Se han publicado los métodos de reciclaje que son: a. el re-uso, donde se reutiliza en
moldeo en si. b. el reciclaje mecanico, que se utiliza como material agregado después de la
peletizacion. c. el reciclaje quimico, donde es depolimerizado y es utilizado como materia prima; y d.
térmico, que se usa como combustible [6]. En patentes, por ejemplo, se ha presentado informacion
acerca del reciclaje mecanico de PET proveniente de espuma, también el uso de PET postconsumo
pero con un metodo de reciclaje quimico [7] [8].

El reciclaje de Polietilen tereftalato (PET) en Colombia se ha realizado en mayor medida por métodos
quimicos y con material postconsumo, la resina ha sido reintegrada a los procesos de fabricacién de
material de empaque como botellas para productos alimenticios con aprobacion FDA, Food and Drug
Administration [9] [10]. Los excedentes industriales (material preconsumo) no han estado en contacto
con producto u otros materiales contaminantes, por tal razén no requieren de un reciclaje por el
método quimico y los ciclos de lavado son menores [5]. El reciclaje mecanico ha sido el utilizado
durante varios afos para el material preconsumo en una empresa transformadora de PET. Este tipo
de reciclaje involucra el molido del material PET, la obtencion de granulos “pellets” y la
policondensaciéon de estado solido. Este ultimo proceso ha sido utilizado para ayudar a mejorar
algunas propiedades fisicoquimicas y mecanicas del material [3] [6] [11], con la modificacién de la
temperatura y el tiempo de residencia; ya que altos pesos moleculares son requeridos para
aplicaciones como la fabricacion de botellas [1]. El rango promedio del peso molecular para la
aplicacion de botellas va de 24.000 a 36.000 g/mol, que corresponde a una viscosidad intrinseca
entre 0.75 y 1.00 dL/g. Siendo el grado estandar de 0.80 dL/g [5]. En la industria existe un equipo
similar al policondensador de estado solido que es el cristalizador; de esté no hay reportes en la
literatura. Sin embargo, también permite modificar la temperatura y tiempo de residencia del material,
aunque sin vacio.

Por lo tanto, en este trabajo se analizé el proceso del reciclaje mecanico de PET preconsumo, que
corresponde a los excedentes industriales procedentes de la fabricacion de preforma en el proceso
de moldeo por inyeccién; determinando las condiciones mas favorables de operacién en un
cristalizador perteneciente a una empresa colombiana. En el cristalizador se toman como factores la
temperatura y el tiempo de residencia del material PET y se modifican en un nivel alto y otro bajo; las
variables de respuesta son la viscosidad intrinseca y la concentracion de acetaldehido que estan
asociadas al peso molecular del polimero y son producto de las reacciones de descomposicién
térmica e hidrdlisis que sufre el material durante su procesamiento [11]. La concentracion de
acetaldehido es una de las variables ya que ayuda a determinar si la aplicacion final del material es
viable en botellas para almacenar alimentos. EI PET obtenido mediante el reciclaje mecanico en las



diferentes condiciones se someti6 a un andlisis termogravimétrico para determinar si existen
diferencias significativas entre las muestras y sus etapas de degradacion.

JUSTIFICACION

En la empresa Iberplast se cuenta con un equipo cristalizador con fines similares al policondensador
de estado sdlido. Y no se han estudiado las condiciones favorables de operacién de este equipo
involucrado en el reciclaje mecanico de excedentes industriales de PET; que, desde el punto de vista
industrial, ha sido el método de reciclaje mas favorable debido a su bajo costo y confiabilidad [12].
También se han reportado ventajas de utilizar el reciclaje mecanico comparado con el quimico como
la simplicidad, los requerimientos de baja inversién, utilizacion de equipos establecidos, flexible en
términos de volumen de almacenamiento y un bajo impacto ambiental [5]. Se desean identificar las
condiciones mas favorables de operacion del cristalizador y analizar el proceso de reciclaje mecanico
que se realiza en este equipo; ya que para la empresa Iberplast es un tema desconocido y hasta
ahora no estudiado para ellos, que favorece su proceso productivo de reciclaje de excedentes
industriales de PET. La preforma se fabrica utilizando un 5% de PET reciclado y 95% de PET original.
Al aumentar el consumo de PET reciclado se pueden disminuir costos debido al almacenamiento por
acumulacion y en la compra de PET original, que en la actualidad es cerca de 2500 Ton/mes.

Al determinar cuales son las condiciones mas favorables para reciclar mecanicamente PET
postindustrial, se mejorarian los procesos operativos y productivos donde este material es
reintegrado. También contribuiria a reducir los costos por reproceso, acumulacion y en gran escala el
impacto ambiental, se mejoraria la calidad de los productos donde una de sus materias primas es
este PET reciclado.

En este trabajo se analizé el proceso del reciclaje mecanico de PET preconsumo utilizando el
cristalizador y tomando como factores la temperatura y el tiempo de residencia del material; las
variables de respuesta son la viscosidad intrinseca y la concentracion de acetaldehido que influyen
en el procesamiento del material y el producto final, ademas estan asociadas al peso molecular del
polimero y son producto de las reacciones de descomposicién térmica e hidrdlisis que sufre el
material durante su procesamiento [11].

Para evaluaciones futuras se puede establecer el andlisis y caracterizaciéon de los productos
fabricados con un mayor porcentaje de PET reciclado en su formulacion, evaluando diferentes
porcentajes y determinando el impacto en la calidad del producto, por ejemplo si influye en la
retencion de CO; en el tiempo, resistencia de la botella a la compresion y estabilidad térmica.



OBJETIVOS

Objetivo general
* Determinar las condiciones favorables de operacién para realizar el reciclaje mecanico del
Polietilen tereftalato postindustria en la empresa Iberplast S.A.S. a partir de la modificacion de
la temperatura y tiempo de residencia en el cristalizador para obtener una reduccion en los
costos.

Objetivos especificos
* Caracterizar el material PET reciclado mecanicamente teniendo en cuenta las reacciones de
descomposicion térmica e hidrolisis.
* |dentificar la influencia del PET reciclado mecanicamente que es reintegrado al proceso
productivo evaluando la calidad de los productos.
* Determinar los beneficios de la modificacién del proceso de reciclaje a nivel productivo, de
calidad y ambiental en la empresa.



CAPITULO 1

Estado del arte

En el reciclaje mecanico del PET el policondensador de estado sélido (SSP) es una parte importante
en el proceso ya que, parametros como la temperatura, vacio y el tiempo de residencia del material
influyen en la las propiedades del material final como el peso del polimero; el tiempo de residencia
inicialmente se reporta entre 6 horas y 20 horas, las temperaturas entre 180°C y 220°C dependiendo
de la viscosidad intrinseca deseada [2].

Las botellas de bebidas postconsumo pueden ser recicladas mecanicamente y mezcladas con PET
virgen, otros polimeros o fibras para su reproceso segun las propiedades deseadas, durante el
reciclaje, el polimero se degrada y se reduce el peso molecular, la viscosidad intrinseca decrece a
medida que se aumentan los ciclos de reciclaje y la cantidad de PET reciclado reintegrado al proceso

3].

El reproceso del PET por extrusion, en el cual se obtienen granulos produce una degradacién en las
cadenas, que se hace evidente en las propiedades mecanicas como la tensién y el impacto. Por este
motivo en el proceso industrial de reciclaje de PET postconsumo se incorporan reacciones de
extension de cadena o polimerizacion de estado solido para superar la caida del peso molecular [4].

La temperatura es uno de los principales parametros que influye en el policondensador de estado
so6lido para incrementar el peso molecular, segun lo reportado temperaturas de 220, 230 y 240°C con
un tiempo de residencia de 4 horas han aumentado la viscosidad intrinseca de 0.35dL/g a 0.68, 0.82
y 0.89dL/g respectivamente. Por lo tanto a temperaturas cerca del punto de fusion del PET la
movilidad macromolecular es mas alta, también a bajas temperaturas hay una degradacion continua
de los grupos carboxilo finales [1].

El reciclaje de PET postindustrial o excedentes industriales tiene ventajas, ya que este se encuentra
limpio y la composicion del polimero es conocida; por lo tanto no necesita ser recolectado,
seleccionado y lavado. Publicamente no se encuentran datos acerca de la cantidad de residuos de
PET postindustrial que se generan, esta informacion la manejan internamente en las compaiias. El
PET postindustrial al igual que el postconsumo sufren una degradacién termo-mecéanica causada por
el reproceso; esto genera una reduccion del peso molecular del polimero y sus propiedades. Las
alternativas planteadas para mejorar las consecuencias del reproceso son la policondensacion de
estado sélido y la adicion de extendedores de cadena [13].

También se reportan acerca del reciclaje de residuos plasticos como el PET mezclados con otros
materiales, polietileno de alta y baja densidad; el reciclaje mecanico ha sido el mas llamativo por su
beneficios econdmicos y ambientales. Sin embargo es un reciclaje complejo para la mezcla completa
[14].

Los residuos de PET han sido estudiados en mezclas con materiales de construccion como el
concreto, con resultados de reduccion de la resistencia a la compresion cuando se usa en cantidades
inferiores al 15% [15].

En la literatura revisada y mencionada a lo largo del estado del arte trata acerca del reciclaje en
material postconsumo en su mayoria y utilizando un policondensador de estado sodlido o métodos
quimicos. El material que se va a utilizar en el proyecto es postindustrial y el equipo es un
cristalizador. Las condiciones de proceso pueden ser similares para ambos materiales, o pueden
cambiar; por lo tanto el aporte de este proyecto es conocer las mejores condiciones de operacién
realizando todo el proceso de reciclaje en una empresa transformadora de PET en Colombia.



La informacion que se tiene acerca del cristalizador UNA-DYN® XTLR-300 y su funcionamiento se
toma de la ficha técnica. El equipo fue disenado para cristalizar el material amorfo con un rendimiento
continuo, el material se agita lentamente para prevenir la aglomeracion y minimizar la degradacion del
producto. La capacidad del cristalizador son 300 kg/hora. En la Figura 1 se muestra un diagrama
general del equipo suministrado por la empresa Iberplast.

Figura 1. Cristalizador para reciclaje mecanico de PET, a. PET granulado o peletizado b. Tolva de
alimentacion. ¢. Camara de mezclado. d. PET reciclado

El PET granulado o en forma de “pellets” ingresa por la parte superior del cristalizador a la camara de
mezclado, alli se agita y permanece el tiempo programado de residencia con un flujo de aire caliente
segun la temperatura programada. La salida del material se encuentra en la parte inferior, desde alli
el material se alimenta a dos tolvas para enfriarlo y finalmente almacenarlo para uso en el proceso de
inyeccion de preforma.



CAPITULO 2

MATERIALES Y EQUIPOS
Materiales

Los excedentes industriales de PET se tomaron del proceso de inyeccion de preforma en una
maquina propiedad de la empresa colombiana Compania Iberoamericana de Plasticos Iberplast. Las
resinas utilizadas para el reciclaje mecanico fueron mezclas no cuantificadas de resinas como
Polyclear®1101 de Indorama Ventures (México) y Laser® MB912 de Dak Resinas América (México);
ambas con una viscosidad intrinseca inicial de 0,84 +/- 0,02 dL/g, este valor fue establecido por el
proveedor; las resinas fueron fabricadas para uso en la aplicacion de botellas no retornables.

Equipos

La preforma y los excedentes se obtienen de un proceso de moldeo por inyeccidon en una maquina
Husky® HyPET 400 (Canada). El PET es previamente secado a 165°C por un tiempo entre 5y 6
horas. La temperatura de procesamiento utilizada en el tornillo extrusor fue de 285°C, con un ciclo de
enfriamiento entre 9 y 12 segundos. La misma maquina es utilizada para obtener la preforma con 5%
de PET reciclado y 95% PET original.

Para el reciclaje mecanico se utilizé un molino y peletizador EREMA INTAREMA® (Suiza) con un
sistema magnético para evitar dafios en el equipo y contaminacién del producto. También se uso el
cristalizador de circuito cerrado UNA-DYN® XTLR-300 (USA) en el que se modificaron temperaturas
y tiempo de residencia, alli el material amorfo se cristaliza mediante el calentamiento. Este equipo en
particular presenta una limitante en la temperatura ya que no supera los 200°C, es la maxima
temperatura de operacioén; también debido a modificaciones en su disefio el PET se aglomera a
temperaturas superiores a 180°C. Las condiciones usadas antes del proyecto son 165°C y 3 horas de
residencia que se incluyeron en las evaluadas para aportar informacion al proceso.

METODOS

Obtencién del PET reciclado

Los excedentes de PET se procesaron mecanicamente en un molino y peletizador EREMA
INTAREMA® (Suiza), el material obtenido se llevo al cristalizador UNA-DYN® XTLR-600 (USA) a las
condiciones presentadas en la Tabla 1.

Tabla 1. Condiciones para el reciclaje mecanico de excedentes industriales en el cristalizador

Factor Nivel alto | Nivel bajo
Temperatura (°C) 175 165
Tiempo residencia (h) 4 3

Caracterizacion de la resina, preforma y botella

El muestreo del material en la fase de obtencién de PET reciclado se realizé después de 30 minutos
de produccion y se midieron por triplicado. En la fabricacion de la preforma con PET reciclado se
tomaron muestras por triplicado después de 15 minutos de produccion.



Se determiné la viscosidad intrinseca (VI) del material utilizando un indexador de fusion Dynisco®
LMI4000 (USA) que segun la literatura fue objeto de investigacion con resultados similares al método
del viscosimetro Ubbelohde y la mezcla de fenol y tetracloroetano [16]. El indexador de fusion se
utilizé con una temperatura de 285°C y tiempo de precalentamiento de 60 s como condiciones de
operacién del equipo.

Para la determinacion de la concentracion de acetaldehido producido durante la obtencion, secado y
procesamiento del PET reciclado [11] [17] se utiliz6 un cromatografo de gases Perkin Elmer Clarus®
580 (USA) con detector de ionizaciéon de llama (FDI), con una columna capilar Elite Q PLOT 30 m
0,53 m x 20 um y Headspace Perkin Elmer Turbomatrix 40 (USA). El gas de arrastre utilizado fue N,
grado analitico 5,0 del proveedor Oxigenos de Colombia (Colombia); se siguieron los parametros
establecidos en la norma ASTM F2013 que indico la preparacion de la muestra en forma de resina o
preforma utilizando N; liquido y un molino pulverizador para un tamano de muestra inferior a 1000um;
también las temperaturas de los hornos, los tiempos de analisis y precalentamiento de las muestras
[18] que se presentan en la Tabla 2. El limite de deteccion para el método utilizado es de 0,0265ug
[19].

Tabla 2. Condiciones para el analisis de concentracion de acetaldehido

Condiciones Cromatograficas

Muestreador automatico Horno: 150°C, 60 min

“Head-space” Linea de transferencia: 170°C
Horno: 90°C, isotérmica, 8min
Inyector: 250°C
Relacién Split: 2
Detector: FID, 250°C
N2
Fase movil Flujo en columna: 12,2 mL/min
Flujo en detector: 20 mL/min

Cromatoégrafo de gases

El analisis de las propiedades térmicas de las cuatro muestras de PET reciclado obtenido en el
cristalizador y una mas: PET Original se estudiaron utilizando Analisis termogravimétrico (TGA) y
Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC), se utilizé un equipo Mettler Toledo TGA/DSC1 1100 SF
(USA). Se pesaron muestras de 12 mg (x2 mg) para el experimento. Todas las muestras fueron
calentadas en un crisol de aluminio en una atmodsfera de Nitrdgeno desde 25°C hasta 700°C, con una
tasa de calentamiento de 10°C/min [20].

Se determind la tasa de biorentacién global en las botellas utilizando la siguiente ecuacion:

DMB LDB
786 = (5375)* (157)
DMP LDP
Estirado radial: DMB= diametro de la botella

DMP= diametro de la preforma

Estirado axial (se resta la rosca y 5mm del cuello): LDB= longitud de la botella
LDP= longitud de la preforma

La botella obtenida de la preforma fabricada con PET reciclado se someti6 a una prueba de
resistencia a la compresion vertical, segun lo establecido en la NTC 4773 utilizando un equipo de



ensayos industriales Instron® (UK) programado para una carga maxima de 240kg-f, un
desplazamiento maximo de 8mm y una velocidad de la cruceta de 50mm/min.

Analisis estadistico

El andlisis estadistico de los datos obtenidos se realiz6 mediante un disefio factorial 22, con tres
réplicas por analisis. Se utilizé Microsoft® Excel 2011 y IBM SPSS Statistics 2017 . Con base en los
resultados obtenidos se establecio la relacién entre los niveles alto y bajo para cada uno de los
factores temperatura y tiempo de residencia con las variables de respuesta viscosidad intrinseca y
concentracion de acetaldehido. Se planteé la hipétesis nula como la igualdad de los efectos de los
tratamientos, temperatura y tiempo de residencia en el cristalizador, sobre las variables de respuesta
y como hipétesis alterna, que al menos uno de los efectos de los tratamientos es diferente, para
tomar la decision se utilizé el estadistico F, con un valor tedrico de 4,06 [21]. Por lo tanto si el
estadistico F presenté valores inferiores al valor tedrico la hipétesis nula no se rechaza. Se calcularon
los supuestos de normalidad, homocedasticidad y aleatoriedad para validar el analisis. Finalmente, el
analisis estadistico determind las condiciones mas favorables de operacién del cristalizador basado
en los resultados de viscosidad intrinseca mas altos y la concentracion de acetaldehido mas baja.

Analisis de costo beneficio

El analisis de costo beneficio se calculé tomando los valores del los excedentes producidos y el PET
reciclado consumido. Se determind el porcentaje de PET reciclado consumido para los meses
evaluados, teniendo en cuenta que el consumo actual es del 5% en la formulacién de la preforma. Por
lo tanto si este porcentaje aumenta el consumo de PET original disminuye y el costo también.
Finalmente se presentaron los beneficios econémicos del consumo de PET reciclado [22].

Los pasos utilizados para el analisis fueron: 1. Examinar las necesidades y considerar las
limitaciones. 2. Establecer el punto de vista para analizar los costos y beneficios. 3. Reunir los datos
para el analisis. 4. Determinar los costos exactos o estimados, y 5. Determinar los beneficios [23].



CAPITULO 3
RESULTADOS Y DISCUSION

Obtencioén de PET reciclado

El material PET reciclado tuvo un tamafio de pellet inferior a 4,75 mm (tamiz #4) después del proceso
de peletizado. En la Figura 2a y 2b se puede observar fotografias del material obtenido en las dos
etapas del reciclaje mecanico de excedentes industriales. El PET reciclado mecanicamente presento
diferencias en el tamano del granulo comparado con el PET virgen (Figura 2c), debido a los equipos
utilizados, por este motivo el tamafio no fue un factor de evaluacién en el reciclaje mecanico. A nivel
visual se evidencio una diferencia en el color del PET reciclado que corresponde a la informacion
reportada acerca de los cambios del material comparado con el PET virgen; y que aumenté con cada
ciclo de reciclaje debido al rompimiento de los enlaces intramoleculares y las reacciones de oxidacion
[2] [3] [5].
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Figura 2. Proceso de reciclaje mecanico de PET, a. PET después del proceso de molido y peletizado.
b. PET reciclado mecanicamente. ¢. PET virgen Polyclear®1101 de Indorama Ventures (México)

Caracterizacion del PET reciclado

Resina

En la Tabla 3 se presentan los resultados correspondientes para la viscosidad intrinseca (VI) y la
concentracion de acetaldehido (AA) a las temperaturas y tiempos de residencia en el Cristalizador.
Los valores de viscosidad intrinseca fueron superiores principalmente para las muestras obtenidas a
165°C y 3 horas de residencia y 175°C y 4 horas de residencia en el Cristalizador; es decir para el
mayor tiempo y temperatura, y el menor tiempo y temperatura. Los resultados obtenidos en parte son
coherentes con lo reportado por Achilias et al. [1] quienes reportaron que a temperaturas cerca del
punto de fusién del PET (285°C) la movilidad macromolecular es mayor y a bajas temperaturas hay
una degradacion contintia de los grupos carboxilo finales. Y coincidié con lo reportado por Cruz et al.
[24] que muestra una caida de la viscosidad intrinseca a altas temperaturas como funcion del tiempo,
debido a la degradacion termooxidativa y al contenido de humedad del ambiente, ya que en
ambientes con N; la viscosidad aumenté.



Tabla 3. Resultados de la caracterizacion del PET reciclado segun las condiciones de operacién del
Cristalizador

Factores Variables de respuesta
Temperatura Tiempo o!e \'Iisgosidad Concentracirén
(°C) residencia | intrinseca- | de acetaldehido-
(h) VI (dL/g) AA (ppm)
165 3 0,675 0,607
175 4 0,655 0,588
175 3 0,618 0,768
165 4 0,637 0,681

De acuerdo con las reacciones de descomposicion térmica e hidrélisis reportadas por Choi and Kim,
[11], que influyen en: primero, los bajos valores del peso molecular del PET y su medida indirecta que
es la viscosidad intrinseca; y segundo, las altas concentraciones de acetaldehido; se pudo afirmar
que los resultados obtenidos a 165°C con 3 horas de residencia, y a 175°C con 4 horas de residencia
son hasta ahora los mas favorables para la obtencion de PET reciclado mecanicamente proveniente
de excedentes industriales del proceso de moldeo por inyeccidn. Los valores obtenidos para la
concentraciéon de acetaldehido son favorables ya que pueden determinar que el uso del material PET
reciclado mecanicamente en un producto final como una botella sea viable. Este subproducto es
considerado un contaminante, y se ha reportado en la literatura que junto con el formaldehido migran
de la botella a la bebida y pueden ser detectables sensorialmente [17].

Las Figuras 3 y 4 muestran las curvas de pérdida de masa y la derivada de la pérdida de masa
obtenidas del analisis termogravimétrico (TGA) de las muestras de PET reciclado obtenido en el
cristalizador a diferentes condiciones (165 y 175°C y 3 y 4 horas de residencia) y las muestras de
PET original. EI comportamiento de la degradacion térmica fue similar en todas las muestras, por lo
tanto, se pudo afirmar que se encuentran libres de contaminantes como otros materiales plasticos
[20]. La degradacion inicié a valores superiores a 330°C que favorecen estas reacciones [20]. Esta
degradacion térmica inicia aleatoriamente por el enlace éster o la cadena, la reaccion ocurre
mediante la formacion de un estado de transicidon de seis miembros, luego se rompe dejando grupos
finales carboxilo y vinil éster [24] [25].

100

75

50

% perdida de peso

25

0 175 350 525 700
Temperatura °C

Figura 3. Curva de pérdida de masa analisis termogravimétrico de PET, a. PET reciclado a 165°C y 3
horas en el Cristalizador. b. PET reciclado a 165°C y 4 horas en el Cristalizador. ¢. PET reciclado a



175°C y 4 horas en el Cristalizador. d. PET reciclado a 175°C y 3 horas en el Cristalizador. e. PET

original.
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Figura 4. Curva de la derivada de pérdida de masa analisis termogravimétrico de PET, a. PET
reciclado a 165°C y 3 horas en el Cristalizador. b. PET reciclado a 165°C y 4 horas en el Cristalizador.
c. PET reciclado a 175°C y 4 horas en el Cristalizador. d. PET reciclado a 175°C y 3 horas en el
Cristalizador. e. PET original.

El termograma del analisis de calorimetria diferencial de barrido (DSC) presentado en la Figura 5
muestra que el comportamiento térmico de las muestras de PET reciclado, obtenidas en el
cristalizador y de marca comercial, junto con el PET original son similares [26]. Los cambios en la
linea base se producen debido a un cambio en la capacidad calorifica 0 en la masa de la muestra
[27]. La temperatura de descomposicion para todas las muestras se encontré alrededor de los 680°C,
corresponden a una entalpia endotérmica con un valor aproximado de 3,13E11 J/g determinada por
la evaluacion del area del pico. La temperatura de fusién, aunque se destaca poco en la grafica,
corresponde a un pico endotérmico de 1,72E7 J/g presente alrededor de los 250°C, valor que
coincide con lo reportado en la literatura [26] [28] [29]. Los picos correspondientes a la cristalizacién
para el PET que se reporta alrededor de los 150°C y temperatura de transicion vitrea alrededor de
los 65°C, no se presenta en estas muestras ya que son caracteristicas de la porcion amorfa de PET
[29]. Los picos exotérmicos que se presentan entre 400 y 600°C corresponde a las reacciones de
descomposicion térmica del PET ya que posee picos anchos caracteristicos, su entalpia es de
aproximadamente -1,15E7 J/g [27].
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Figura 5. Curva de flujo de calor del analisis de Calorimetria Diferencial de Barrido de PET, a. PET
reciclado a 165°C y 3 horas en el Cristalizador. b. PET reciclado a 165°C y 4 horas en el Cristalizador.
c. PET reciclado a 175°C y 4 horas en el Cristalizador. d. PET reciclado a 175°C y 3 horas en el
Cristalizador. e. PET original.

Preforma y botella

En la Tabla 4 se presentan los datos obtenidos para la viscosidad intrinseca (VI) y concentracion de
acetaldehido (AA) medidos en preforma fabricada con el PET reciclado obtenido en este estudio. Los
resultados para viscosidad intrinseca mas altos fueron los obtenidos en las condiciones 165°C y 3
horas y 175°C y 3 horas de residencia en el cristalizador. El porcentaje de PET reciclado utilizado en
la fabricacion de la preforma fue del 5%. Para obtener una alta viscosidad intrinseca que favorezca el
desempefio de la preforma en el soplado influyen no solo la resina y PET reciclado, sino también el
secado al que fue sometido el material antes de ser inyectado. Ya que con el secado se retira el agua
qgue provoca las reacciones de hidrdlisis. Las condiciones del secado fueron 5 horas a 170 +/- 10°C
con un punto de rocio inferior a -40°C y flujo de aire de un pie cubico por minuto.

Tabla 4. Resultados de la caracterizacion de la preforma fabricada con 5% de PET reciclado segun
las condiciones de operacion del Cristalizador

Factores Variables de respuesta
Temperatura Tiempo c!e \'Iisgosidad Concentracirén
(°C) residencia | intrinseca- | de acetaldehido-
(h) Vi (dL/g) AA (ppm)
165 3 0,838 4,573
175 4 0,779 2,670
175 3 0,845 4,167
165 4 0,778 2,873

La preforma fabricada con 5% de PET reciclado corresponde a un peso de 40g y se utilizé para la
produccién de botella de 1,5L. La tasa de biorentacién para esta botella fue de 11,9.

TBG = (Estirado radial)x(Estirado axial)
TBG = (4,4)x(2,7) = 11,9

Estas botellas se sometieron a una prueba de resistencia a la compresién segun la norma ASTM
D695 [30] y NTC 4773 [31]; los resultados se representan en la Figura 6. Para todas las pruebas los
resultados fueron similares, entre 20 y 25 kg-F. Para el tamafno de botella evaluado el valor comun de
resistencia a la compresion debe ser superior a 17 kg-F segun la especificacion interna para Iberplast
y superior a 4,5 kg-F segun la NTC 4773.
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Figura 6. Resistencia a la compresion de la botella fabricada con 5% de PET reciclado a. PET
reciclado a 165°C y 3 horas en el Cristalizador. b. PET reciclado a 165°C y 4 horas en el Cristalizador.
c. PET reciclado a 175°C y 4 horas en el Cristalizador. d. PET reciclado a 175°C y 3 horas en el
Cristalizador.

Analisis estadistico

Estadisticamente se dedujo que los factores temperatura (°C) y tiempo de residencia (h) tienen efecto
en las variables de respuesta, viscosidad intrinseca VI (dL/g) y concentracién de acetaldehido AA
(ppm) como se muestra en la Tabla 5 [21]; ya que existié una similitud entre las medias de los
cuadrados y un valor positivo para el estadistico F que indica un efecto significativo de los factores en
las variables de respuesta. Como el valor calculado del estadistico F es menor a 4,06 se acepta la
hipétesis nula acerca de la igualdad de los efectos de la temperatura y tiempo de residencia en el
cristalizador sobre las variables de respuesta. El valor negativo para la interaccién entre los factores y
sus niveles indica un efecto poco significativo. Sin embargo, existié una interaccién para la variable de
respuesta viscosidad intrinseca. Los resultados se presentan en la Figura 7 en la cual se muestra los
factores del tiempo de residencia se cortan entre si. En la figura 8 se observa la no interaccion para la
variable de respuesta concentracidon de acetaldehido.

Tabla 5. Tabla de analisis de varianza de los resultados de la caracterizacion del PET reciclado.

ANOVA Vi AA
Causas de Grz:os Sumas de | Cuadrado F Sumas de | Cuadrado F
variacion . cuadrados medio cuadrados medio
libertad
Temperatura 1 0,034 0,034 3,918 0,036 0,036 3,919
Tiempo de 1 0,034 0034 |3917| 0036 0036 | 3923
residencia
Interaccion 1 -0,026 -0,026 -3,001 -0,027 -0,027 -3,009
Error 44 0,383 0,009 0,401 0,009
Total 47 0,425 0,445
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Figura 7. Representacion del experimento factorial con interaccién de los niveles del tiempo de
residencia para la variable de respuesta viscosidad intrinseca VI en muestra de resina.
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Figura 8. Representacion del experimento factorial sin interaccién de los niveles del tiempo de
residencia para la variable de respuesta concentracién de acetaldehido AA en muestra de resina.

Los resultados de los supuestos de normalidad, homocedasticidad y aleatoriedad de las muestras de
resina indican que con un nivel de significancia de 0,05 los datos se comportan bajo una distribucion
normal con valores calculados de 0,20 para viscosidad intrinseca y concentracion de acetaldehido;
también que todas las varianzas son homogéneas con valores calculados de 0,057 para los datos de
viscosidad intrinseca y 0,099 para los datos de concentracion de acetaldehido; y que las muestras
fueron tomadas aleatoriamente con valores calculados de 0,762 para viscosidad intrinseca y 0,130
para concentracion de acetaldehido.

En la medicién para la preforma fabricada con 5% de PET reciclado estadisticamente se dedujo que
los factores temperatura (°C) y tiempo de residencia (h) tienen efecto en las variables de respuesta,
viscosidad intrinseca VI (dL/g) y concentracion de acetaldehido AA (ppm) como se muestra en la
Tabla 6 [21]; ya que existi6 una similitud entre las medias de los cuadrados y un valor alto para el
estadistico F que indica un efecto significativo de los factores en las variables de respuesta. El valor
calculado del estadistico F es menor a 4,06 para uno de los tratamientos y para el otro es mayor por
lo tanto se rechaza la hipotesis nula acerca de la igualdad de los efectos de los tratamientos sobre las
variables de respuesta, pero se acepta la hipotesis alterna. El valor negativo para la interaccion entre
los factores y sus niveles indica un efecto poco significativo. En las Figuras 9 y 10 se observa la no
interaccion.



Tabla 6. Tabla de analisis de varianza de los resultados de la caracterizacion del PET reciclado
utilizado en la fabricacion de preforma.

ANOVA Vi AA
Causas de Grz:os Sumas de | Cuadrado F Sumas de | Cuadrado F
variacion . cuadrados medio cuadrados medio
libertad
Temperatura 1 0,054 0,054 3,917 1,042 1,042 3,924
Tiempo de 1 0,054 0,054 | 3923 | 1,094 1094 | 4117
residencia
Interaccion 1 -0,041 -0,041 -3,006 -0,852 -0,852 -3,208
Error 44 0,602 0,014 11,688 0,266
Total 47 0,668 12,972
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Figura 9. Representacion del experimento factorial sin interaccién de los niveles del tiempo de
residencia para la variable de respuesta viscosidad intrinseca VI en muestras de preforma.
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Figura 10. Representacion del experimento factorial sin interaccion de los niveles del tiempo de
residencia para la variable de respuesta concentracién de acetaldehido AA en muestra de preforma.

Los resultados de los supuestos de normalidad, homocedasticidad y aleatoriedad de las muestras de
resina indican que con un nivel de significancia de 0,05 los datos se comportan bajo una distribucion



normal con valores calculados de 0,20 para viscosidad intrinseca y concentracion de acetaldehido;
también que todas las varianzas son homogéneas con valores calculados de 0,090 para los datos de
viscosidad intrinseca y 0,272 para los datos de concentracion de acetaldehido; y que las muestras
fueron tomadas aleatoriamente con valores calculados de 0,130 para viscosidad intrinseca y
concentracion de acetaldehido.

Analisis de costo beneficio

El fin del andlisis costo beneficio no es aumentar la produccion sino la utilidad [32]. La empresa
facilité los balances de produccion de excedentes industriales de las plantas de todo el pais y el
consumo de PET reciclado en la fabricacion de preforma para los meses de mayo a octubre de 2017,
de alli se obtienen los datos presentados en la Tabla 7; los valores del consumo de PET reciclado son
superiores en mas del doble de los excedentes producidos. Por lo tanto se puede afirmar que si se
han acumulado excedentes industriales de meses anteriores y para el periodo evaluado se ha visto
un consumo de este material.

Tabla 7. Excedentes industriales producidos y consumidos en los meses de mayo a octubre de 2017.

Total excedentes | Consumo de PET

Mes (2017) producidos (kg) reciclado (kg)
Mayo 235.535,60 655.033,80
Junio 290.590,40 551.058,50
Julio 227.472,00 624.574,60

Agosto 404.345,38 1.070.076,50
Septiembre 540.256,16 729.940,00
Octubre 341.582,89 778.939,30
Promedio 339.963,74 734.937,12

Los consumos de PET reciclado presentados en la tabla anterior corresponden al uso en un 5% en la
formulacién de la fabricacion de preforma.

En la actualidad la compra de PET para uso en botellas no retornables se encuentra alrededor de
2500 Ton por mes con un costo de $5.100.000 USD. El ahorro en compra de materia prima y costo
usando en 5% en la formulacion, seria del 5%; tomando como base el uso de PET original al 100%.
En la tabla 8 se encuentran los porcentajes de ahorro mensual en la compra de PET original si se usa
un 5% de PET reciclado, se presenta una disminucion en las toneladas compradas por mes y su
costo.

Tabla 8. Ahorro en compra de materia prima con uso de PET reciclado en un 5% en formulacion.
Calculo con uso actual de 100% de PET original

- Toneladas o
PET orlgl_n’al compradas por Precio USD %» ahorro
Formulacién mes mensual
100% 2500 5.100.000,00 0%
95% 2375 4.845.000,00 5%
Diferencia 255.000,00




El uso de PET reciclado es un beneficio econdmico y ambiental para la empresa, ayuda a minimizar
la compra de materia prima, reutilizando los excedentes del mismo proceso productivo. Los
excedentes industriales a nivel ambiental pueden considerarse residuos y el consumo en su totalidad,
como se observo en el periodo presentado, indica una reduccion en la generacion y posterior
disposicién de estos residuos, siendo este el beneficio ambiental.

El andlisis del consumo energético y su costo para las condiciones actuales del cristalizador, que son
temperatura de 165°C y 3 horas de residencia para el reciclaje mecanico de PET, se presentan en la
Tabla 9. Corresponde a los valores promedio del consumo energético en kWh del cristalizador en el
periodo de septiembre a diciembre de 2017 y su correspondiente costo. Se tomo $452,43 por mes,
como el costo del kWh segun la facturacion de la empresa de energia del municipio. Los consumos
presentan diferencias de acuerdo al uso del cristalizador durante cada mes, el promedio para el
periodo evaluado fue de 683,75kWh con un costo de $309.349.

Tabla 9. Consumo y costo energético del uso del cristalizador durante los meses de septiembre a
diciembre de 2017

Condiciones: 165°C 3 horas de residencia
Mes Consumo kWh Costo energia
Septiembre 793 $358.777
Octubre 668 $302.223
Noviembre 656 $296.794
Diciembre 618 $279.602
Promedio 683,75 $309.349

En base a los datos obtenidos de la tabla 9 se determindé cuanto aumentaria el consumo y costo
energético para las otras condiciones evaluadas en el cristalizador, esta informacion se presenta en la
Tabla 10. El aumento en el costo energético seria entre el 6 al 29%, es decir entre $18.000 y
$129.000 mensuales comparado con el valor promedio obtenido a las condiciones actuales de
operacién a 165°C y 3 horas de residencia.

Tabla 10. Costo del uso del cristalizador con otras condiciones de operacion

Condicion Consumo kWh | Costo energia Aumento
165°C-4 h 911,67 $412.467 25%
175°C-3 h 725,19 $328.098 6%
175°C-4 h 966,92 $437.464 29%

El proceso de reciclaje de PET utilizando las condiciones de 165°C de temperatura y 3 horas de
tiempo de residencia es eficiente en términos de un analisis costo beneficio para un proyecto, ya que
no requiere de recursos extras o empeora otro proceso para mejorar este [32]; las condiciones
favorables mencionadas fueron los niveles bajos del andlisis factorial. Las condiciones de 165°C de
temperatura y 3 horas de tiempo de residencia tienen beneficios ambientales relacionados con el
ahorro y menor consumo de energia.

Ambientalmente la reduccién en la generacion de residuos y el ahorro o menor consumo de energia
en el proceso de reciclaje mecanico de PET beneficia a la empresa y al ambiente ya que hace parte
de los lineamiento de la gestion ambiental.



Segun los resultados obtenidos se puede plantear el aumento del porcentaje de PET reciclado en la
formulacién, sin embargo requiere de investigaciones posteriores para determinar cual seria el
porcentaje de PET reciclado favorable para la fabricaciéon de botellas . El uso de preformas con este
porcentaje de PET reciclado seria para botellas de capacidad inferior a 1L o hasta 1,5L como la
utilizada en el experimento; con una tasa de biorientancion entre 10 y 14 [33]; la tasa de biorientacion
se refiere al estiramiento radial y axial de la preforma para obtener una botella y de esta dependen
propiedades como barrera, estabilidad mecanica y aspecto [34]. Y en cumplimiento con lo establecido
en la NTC 4773 que determina los valores para el contenido de acetaldehido y la resistencia a la
compresion en una botella para uso en bebidas gaseosas [31]. El aumento de consumo de PET
reciclado también generaria una disminucién en la compra de materia prima y el costo.



CONCLUSIONES

Los resultados del estudio permitieron identificar a 165°C y 3 horas de residencia en el cristalizador
como una de las condiciones favorables de operacion para el reciclaje de excedentes industriales de
PET. Los valores altos para la viscosidad intrinseca y bajos para la concentracién de acetaldehido
son favorables para la utilizacion de este material de nuevo en el proceso productivo. Las condiciones
favorables coincidieron con las usadas en la actualidad.

El analisis estadistico demostré6 que los factores temperatura y tiempo de residencia en el
cristalizador para la obtencion de PET reciclado influyen en las variables de respuesta: viscosidad
intrinseca y concentracion de acetaldehido, que se encuentran asociadas a las reacciones de
descomposicién térmica e hidrdlisis. Los analisis térmicos permitieron identificar comportamientos del
PET reciclado mecanicamente, compararlos con PET original y que se encuentra libre de
contaminantes.

El PET reciclado mecanicamente reintegrado al proceso productivo no generé cambios en la calidad
de los productos como en la tasa de biorentacion o en la prueba de resistencia a la compresion de la
botella. Sin embargo si influyd significativamente en la viscosidad intrinseca y concentracion de
acetaldehido de la preforma.

El principal beneficio del estudio es el conocimiento de las condiciones favorables de operacion del
cristalizador que se desconocian hasta ahora, a nivel de calidad se determiné la influencia del PET
reciclado en la fabricacion de nuevos productos y también se logré caracterizar. A nivel productivo y
ambiental, a pesar de que las condiciones favorables son las mismas actuales, se evaluaron los
beneficios econémicos del consumo de PET reciclado que genera beneficios para Iberplast en el
almacenamiento de este y la disminucion en los costos de compra de PET original de un 5% que
significa aproximadamente $255.000 USD.
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ANEXOS

Cromatogramas: mediciéon de concentracién de acetaldehido en muestras de resina PET

Temperatura 165°C- tiempo de residencia 3h- Muestra N1

DETAULT REPORT
Peakf | Timelmin] | reatpy-=] | Heighe [y | sreals] Norm. arealt] BL srea/Neighels]
T 0,951 0,01 56,61 12,58 12,58 B 1,413
2 2,541 555,90 161,95 87,42 87,42 BB 2,4020

8 3

s E

T

!

o

S

£

&

E

o]

2
C:AIBERPLASTIRESULTADOS\C1 12-08-16.raw 3,445 min 5,160 my 6000 pts

Temperatura 165°C- tiempo de residencia 3h- Muestra N2

DETAVLT FEPORT
Peakf [ Time [min] | azeatpy- =] | Heighe py] | areals] Horm. Arealt] BL Area/Neightls]
1 0,955 78,85 55,18 1a.64 14,64 BB 1,az89
2 2,547 459,84 124,74 85,26 85,36 BB 23,4129
5 8
g b
!
g
-
=
i
E
[}
kS
C:AIBERPLASTIRESULTADOS\C2 12-08-16.raw 3,538 min 5,139 my 6000 pts

Temperatura 165°C- tiempo de residencia 3h- Muestra N3



DEFAULT REPORT
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DEFAULT REPORT
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DEFAULT REPORT
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Cromatogramas: mediciéon de concentraciéon de acetaldehido en muestras de preforma PET
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