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SUMARIO

Las emulsiones son productos utilizados con mucha frecuencia en
el comercio en un sin fin de formas. Los désinfectantes 80N una ra-
ma importante de estas emulsiones, por su gran utilidad como produc-
to doméstico. Su aspecto visual tanto como la eficiencia son facto-

res caracteristicos gue atreen al consumidor.

El objetivo primordial de esta investigacién, fue reformular y -
estudiar el procesoc de fabricaci6n de una emulsién'eceite en agua --
utilizada como desinfectante. Para llevar 8 cabo la reformulacidn -
se investigaron los parémetros gue podian afectar 1s estabilidad de
la emulsitin y se empezd s controlar, como primer aspecto, el cambio
en la concentracién del jab6n. Se varid la centidad de jebbn y se -
midié su conductividad hasta obtener un valor 6ptime por medioc de 1la
gréfica "Conductividad especi{fica vrs raiz cuadrada de la concentra-
cién®., La modificacifin de este parédmetro va en conjunto con el con-
trol del grado de alcalinidad, ya que los valores con me jores resul-
tados debfan estar entre 9-11 gradons de alcalinidad (pH).

Partiendo de estos dos parametros fi jos; se empezaron a contro--
lar las caracteristicas visuales, que son fundamentales en el produc
to final; ya que son la base del consumo. En ests parte de ls inves
tigacifn se obhservaron aspectos como sedimentaciéin, separacidén de fa
ses y la relacidn surfactante-cosurfactante para lograr una mejora -
en la estabilidad,

Luego de obtener el producto que califica conforme s lss normas
de una O6ptima emulsidn; se hicieron pruebas pertinentes de estahili-
dad. En donde uns misma muestra se pas6 por cambios bruscos en tem-

peratura, centrifugacidn y alcaslinidad.

El proceso de fabricacién se estudid con bases de shorro de tiem
po v la blsgueda de una mejora en la formulacidn,

Fundamentada en el proceso enterior se logré una reformulacién -
del proceso, en los aspectos pnsibles, dadas lss limitaciones de me-
terial, equipo vy costo. Se logrd que la emulsién alcanzara un nivel
fptimo de calidad dentro del rubro de desinfectantes y mantuviera un

costo asdecuado para su produccién V CONsSumo,




INTRODUCCION

Le emulsifin, mezcla de dos compuestos insolubles, posee una va--
riedad de apliceciones dentro del campo de la industria. Entre las -
aplicaciones se cuentan los desinfectantes, limpiadores, productos de
belleza, etc. Dada la amplia competencia gue existe, cada uno de es-
tos productos busca un perfeccionamiento en su férmula para mejorar -
la estética y calidad, haciéndolo més atractivo sl consumidor.

El trabajo de o con una emulsifn tiende a ser complicado dada la
naturaleza del caso, pues esta implica el control de varios paréme --
tros con exactitud. ODichos pardmetros afectan su estshilided, gue a
la vez se relaciona con la durabilidad vy condiciones del medio ambien
te. Para alcanzar el grado adecuado en una emulsidn es necesario po-
seer una formulacifn correcta; lograda & través de uma preparacifin --
precisa. Esto es un requerimiento indispensable ya gue el proceso im
plica mezclar tres compuestos; uno de ellos colabora en la unifin de -

dos fases inmiscibles, con prebebilidad de condiciones distintas, el

e
otro acta como solvente y el restante es una materia active especi

fica para cada usc o aplicacidn.




La idea generalizada, o el concepto cesinido de una emulsifn, es
la dispersifn de dos o més 1{iguidos insolubles, uno dentro del otro,
unidos por medio de un surfactante. E1 surfactante, para el casp, es
un "emulsificante” de bajo costo que requiere a su vez, dadas sus pro
piedades solubilizadoras, de un cosurfactante. Ambos compuestos uni-

dos logran una mayor solubilidad del aceite en el agua.

Al iniciar el proceso de una formulacidn de aceite, agua, surfac
tante y cosurfactante se cuida la estabilidad, sujeta al control de -
los parémetros de cada compuesto. Una prueba importante que se utill
za para observar la estabilidad adecuada; es la temperatura, ya gue -
la resistencia a cambios drésticos sin cambios en sus propiedades fi-
sicas confirms lo requerido. Ello conlleva a buscar una estrecha re-
lacidn entre cada uno de los compuestos, para que éstos reaccionen en
las cantidades necesarias. No 86lo es necesaria la adecuada relacifin
entre los compuestos, sino que es necesaria una agitacién precisa, ca
lor y enfriamiento adecuados para gue el conjunto de estas tres varia

bles, produzca una calidad éptima,

La presente investigacidn tiene como plantesmiento inicial la re
formulacidn de una emulsidén pre-establecida, con modificaciones en el
proceso de fabricacifn, en busca de un perfeccionamiento en cuanto a
su uso y estabilidad como producto final. Esto se logra partiendo de
un anélisis de la formulacidn actual y controlando o modificands de--
terminados espectos de importancia gue lo pueden llegar a desestabil}l
zar. Ellos son: su pH, temperaturade preparacién, sedimentacién y -

concentracidn adecuada.

Dentro de los procedimientos posibles a seguir se encuentra: el
control de la Conductividad Micelar; que ayuda a ohservar el comporta
miento de las micelas en solucién y el éptimo en la concentracién.

El control de el pH, ayuda a obtener el emulsificante en su me jor -con
dicién y su coincidencia con los requerimientos del aceite. Otro re-
curso, es el de trabajar pruebas en las gue se observaréd gué producto
se sedimenta y provoca algin cambio brusco de temperatura. Todas ege
tas pruebas se llevaréan a cebo sl cambiar la concentracifin del emulsi

ficante y la relacidn entre surfactante y cosurfactante.




A continuacién se describirén detalladamente los instrumentos y
procedimientos utilizados, haciendo la salvedad gque la formulacifén --
trabajsda es estrictamente confidencial.

Se partird del hecho; en gque ademés de lograr un dptimo resulta-
do en cuanto a la formulacifn y concepto del producto en si, se toma-

ré4 en cuenta el minimizar costos en lo posible dentro del planteamien
to que la formulacibn implica.




insoluble en sgua, gue puede ser cualquier tipo de aceite; gue debe

estar ligquido a temperatura ambiente. Dichas emulsiones se dividen

a causa del tamaﬁp de su particula en tres tipos: microemulsién, 80

luci6n micelar y ia variedad comin llamada macroemulsifin. A la vez

la emulsifn se subdivide su estado fisico por lo general las més fre
cuentes, por su aplicacidén préctica, son aquellas de tipo "l{quido-

liguido®. Las "lfgquido-sflido", son las suspensiones conocidas como
sistemas de dos fases, la dispersa sfilida y el solvente. Entre --

ellas encontramos la margarina, la crema de afeitar y otros tipos de
"cremas",

Entre las propiedades esenciales que debe poseer una emulsidn se
encuentran:: la estabilidad a cambios de temperatura, baja viscosidad
(cuya dependencia recae en la cantidad del emulsificante), una deter
minada apariencia en la superficie y calidad de aplicacifin y disper-
sién de las particulas dentro de la interfase (como minimo un 74% ==
del volumen tutalB).

Dada la base de la microemulsifn, se detallarén algunas especifi-
caciones importantes. £ntre ellas estd lo que respecta a los surfac
tantes (o agentes de superficie activa) gque son compuestos que redu-
cen la tensidn superficial e interfacial y el trabajo de unidn de --
dos fases irmiscibles. Se clasifican como detergentes y agentes hu-
mectantes, dispersantes, emulsificantes, etce.

La estructurs del surfactante combina grupos hidrofilicos (o hi--
dr6filos) con lipofilicos (o hidrofébicos). Los grupos hidrofilicos
tienen atraccifn hacia el solvente o agua y los lipofilicos repul--

s8ibn por solventes y atraccibn por lipuidesu. Se clasifican los sur

factantes segdn su carga ifinica; para el caso el surfactante utiliza
do es de tipo idnico-anifnico, cuya parte efectiva en la molécula es
el anidn.

La parte hidrof6bice en el presente caso es un carboxilato y el -
catién simple H+, o parte hidrofflica. Dicho grupe hidrofilico se -

encuentra cerca o en la mitad de la cadena carboxilada.

3 Paul Becher, Principles of Emulsion Technology (New York: --=
Ed. Reinhold, 1573}, pp. 39.

b En un surfactante el grupo lipof{lico desordena la estructura del
solvente y se da un aumento en la energia libre del sistema®.

5 Milton J. Rosen, "Surfactants: Designing Stucture for Performan
cet, Chemtech (5): 293. 1985.
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La microemlusifn trata de encontrar el tipo guimico de surfactan-
te que mejor combine con el aceite por medio de su HLBB. La medida
de HLB significa gue una parte de las moléculas est? fuertemente --
atraida sl aceite y la otra sl agua. E1 balance en un estado COrrec
to, provoca que ambos 1{quidos inmiscibles atraigan a su lado las mo
léculas de emulsificante, colocéndolas perpendiculares a la interfa-
ge y paralelas unas a otras.

El arreglo ordenado de las moléculas se conoce como "pelicula mo-
nomolecular™ o "monocapa® y es responsable por la mayoria de las pro
pledades de una microemulsién. Para escoger el surfactante con el -
HLB adecuado, se ohserva si la proporcidn hidrofdébica es similar g -
la estructura guimica del aceite; se consideran los grupos polares y

cambios en temperatura.

El alcohol es un cosurfactante lipof{lico, que ayuda a la forma--
cifn y solubilizacién de microemulsiones en solucicnes de surfactan=

tes i6nicos.

El emulsificante debe permanecer disuelto durante largas temporg-
das de almacenamiento y bajo distintas condiciones. La solubilidad
de un emulsificante es posible gsegurarlo con el uso de un cosurfac-
tante,

Para que una microemulsifn sea estable es necesario unlaumentu en
la concentracidn de electrolitos, porque esto disminuye los alcoho--
les insolubles en agua y reduce la tensifn interfacial. Ahora bien,
un aumento en la concentracién de electrolitos también asumenta los -

requerimientos de alcohol soluble en agua.

La relacién de aceite a agua vy emulsificante es delicada en lg --
preparacidn de una microemulsién; pues ésta es sensible a cualquier
exceso. 51 el exceso es de agua causa aumento en el &rea interfa --
cial de las esferas de agua, por el contrario, una baja en la canti-
ded de agua causa que las fuerzas intermoleculares en ls interfase =
aceite-agua no sean suficientes para mantenerla unida. Por lo tanto,
el diluir la microemulsifin de aceite y agua, se logra un aumento "ex
ponencial® en la viscosidad.

€ E1 HLB es el balance hidrnfilica—lipufilicﬁ gue mide les atraccio
nes o solubilidades entre el medioc acuoso o solvente vy los lipoi-
des o grasas, con un cierto surfactante,




Una teorfia explica que la estabilidad depende de su movimiento

Browniann7.

7 Las peguefias particulas estén en constante movimiento y esto se -
debe al bombardeo gue reciben de las parti{culas de agua. Es pro-
bable que este movimiento, asociado con lo pequenn de las particu
las, mantenga ls estasbilidad de la microemulsidn®e

8 Paul Becher, Principles of Emulsion Technology ( New York: -
Ede Reinhold, 1973), PPe 2h4e

11
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2. Preparacifin de una Microemulsién

Lo referente a equipo vy condiciones, es un aspecto importante en
relacién a la preparacifin de la mezcla emulsificada. Entre el equi-
po de mezcla adecuadn a utilizar se encuentra, el tanque de paletas;
ello es asi ya que se logra optimizar la eficiencia en la agitacién
y una excelente ventilacidn (gue da mejores resultados en sistemas -
de baja viscosidad),

Ademés de esto es necesarioc un estricte control de temperatura, -
gue implica un control previo y uno posterior a la emulsificacién. -
Cuando el proceso se lleva a cabo en el laboratorio, el cambio de --
temperatura es aﬁelerado, va que el enfriamiento ocurre en un=s cantl
dad menor. La importancia con respecto al control de la temperatura
durante el proceso, se debe a la naturaleza de los surfactantes, que
desarrollan bruscos cambios de solubilidad y en consecuencia cambios
en la temperatura. Dicho control es dificil de implementar en los -

tangues, dada su &rea y rango de agitacidn.

Las diferencias de sﬁlubilidad tienen una marcada influencia en =

la eficiencia de la emulsificacifin.

Otro aspecto importante que deberd tenerse en cuenta durante el -
desarrollo del proceso, es el calentamientos. El1 calentamiento debe-
T8 hacerse paulatinamente, para evitar un rompimiento termal en cual
gulera de los ingredientes. La temperatura de calentamiento influye
en cuanto a la combinacifn de los compuestos, que influiri a la ob--

tencifn de una mejor emulsificacibn.

La razén de enfriamiento es de suma importancia dentro de la emul
8ifn, pues de ésta dependeré el tamafic de particula a obtenerse, y -
con ellp la estabilidad. Otros espectos que ayudan al control del -
tamafio adecuado de particula son: 1la eleccién del emulsificante ade
cuzdo, el sumento en la cantidad de emulsificante, ,la seleccifn del
6ptimo balance hidof{lico-lipofilico (HLB) en el emulsificante y una

mejor apitacidn.

[

Lo delicado de trabajar con este tipo de mezcla; obliga & gque los
primeros dos dias ses importante la temperatura del tangue y sus con
diciones. El dejar fuera este punto, conlleva a una mala consisten=
cla y estabilidad entre lass producciones de inviernc V vVerang,

P N

o gl
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Una regla que optimiza lo referente a mezclas de compuestns, es -
el hecho de tener una fase mceitosa arriba del punto de fusién del -
ingrediente de més alto valor y una fase acuosa a la misma temperatu

ra 0 alounos grados més arriba.
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3. E1 Producto

La microemulsidn seleccionada para trabajer como se menciond con
anterioridad, es un desinfectante. Para el caso el desinfectante --
utilizado es el aceite de pino, desinfectante versétil, cuyas propie
dades de alta actividad bactericida y germicida, baja volatilidad, -
penetrante, humectante y con un asgradable olor final.

Los limpiadores con base aceite de pino se han utilizado durante
mucho tiempo en casas y comercios, dada su clasificacidén de producto
de saneamiento. E1 producto ha erecido en importancia ya gque gra --
cias a su Formulacién, evita 1la transmisifin de enfermedades de una -
manera sencilla vy répida. Ademéds el olor gue provee el zceite de pi
no al desinfectante, otorga ciertos aspectos précticos como: desodo-
rizar el medio ambiente, se le asocia con frescura y limpieza y para
la mayorfia de los consumidores el olor se identifica entre el rango

de desinfectante tipico y seguro.

" En el lado de los fabricantes de desinfectante, éste posee baja -
toxecidad para los que lo formulan, aplican o entran en contacto con
el producto. Dicho aceite d2 pino contiene ademés del desinfectante,
una completa actividad germicida inicial dentro de un tiempo de alma

cenaje prolongado.

Se ha probado que el aceite de pino es compatible con otros come-
puestos usados como desinfectantes, sin necesidead de perder su alta

actividad germicida contra organismos Gram positivos y nenativos.

Dada la variedad de usos del aceite de pino, éste estd regulado -
por el Natiomal Bureau of Standards, con las giguientes especifica--

ciones:

1« E1 prﬁductn debera elaborarse con aceite de pino puro y destilado
con vapor, o utilizando un aceite sintético que contenga un agen-
te emulsificante. . '

2. Deberd permanecer claro vy homogéneo bajo condiciones normales de
almacenaje.

3. Debe contener .

- como minimo el 60% en peso de aceite de pino

- como maximo el 10% de sgua.
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L, No debe contener Kerosene u otros dest!.lados de petr@leo.

5. Debe hacer una emulsidn estable en agua.

Todos los desinfectantes se basan total o parcialmente en un Emul
sificante, asi dispersan y emulsifican su base aceitosa. Dentro de
la formulacifin del desinfectante, no existe limitacidn en el nivel -
de pino a utilizarse. La formulacifn deberd contener suficiente --
emulsificante para dispersar el aceite y mantenerlo emulsificado al

estar disuelto en agua.

Para los desinfectantes se prefiere el uso de los agentes anidni-
cos, en especial los jabones de metal alcalino con alta concentra --

cién de Acidos grasos y aceite vegetal.

La cantidad de emulsificante requerido dependeréd de la cantidad -
y calidad de aceite en las formulaciones, de su prop6sito vy del me--

dio ambiente en.que se utilizaré.

Otre aspecto importante al formular del desinfectente, es la alca
linidad; ya qué esto tiene efecto sobre la estabilidad del cancentra

do v la eficiencia en su funcionemiento al ser dilufdo en agua.




IIT DESARROLLO

A. Procedimientos.

La presente investipacidn tuvo como planteamiento inicisl la refbg
mulacién y estudio del proceso de fabricacifn de una emulsién aceite
en agua. La implicacién de "reformulacién® conlleva el hecho de gue,
a mi juicio la formulacién ya establecida descalifica cieriss propie-
dades gue logran un grado Sptimo en la emulsifn. Dadas las caracte--
risticas mencionadas anteriormente, que debe poseer una microemulsidn
para llenar los requisitos esténdar, se puede hacer mencidn de los --
puntos gue pueden afectarse o modificarse en busca de lograr un cam--
bioc en el producto finsl.

Los puntos cruciales gue pueden provocar un cambioc palpable en 1la
calidad del producto final, y con los cuales efectué pruebas de lsbo-
ratorio para probar el objetivo, fueron los siguientes:

. Cambio en la concentracifin del jabdn.
. Medicidn de la conductividad.
« Control del grado de alcalinidad.

16
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« Control de las caracteristicas visuales.

« Proceso de fabricacifn.

En todas las pruebas se utilizaron los siguientes compuestos, ---
ellos son, segin su funcién:
. Fases inmiscibles: aceite y agua.
« Surfactante: Jjebdn (actuando come emulsificante).
. Cosurfactante: alcohol.
gue conforman una cierta microemulsibn, para el caso el desinfectante.
A continuacibn se da una explicacidén concisa del proceso sequido -

en cada prueba.

Cambio en la concentracifn del jabdn.

La concentracidn del jabdn es el factor esencial gue une las dos fa--
ses inmiscibles de una emulsién. La variacidn dentro del factor con-
centracidn puede implicar una enminente pérdida en solubilidad o bien

una.optima solubilidad entre las fases.

La formulacién ya establecida contiene un determinado porcentaje de -
jabdn con el cual se experimentd para obtener una serie de muestras v
con elles determinados resultados. Se tomd el porcentaje de jabén y

se hicieron nueve pruebas, subiéndole la concentracidn en L4.5% de su

porcentaje ya prestablecido, para observar su reaccidn a un aumento;

hésta llegar a una sobreconcentracidne Luego se efectusron ocho prue
bas, bajéndole la concentracién del jabén en un 4.5% ya que més de -~
ocho pruebas implicaba disminuir todos los componentes a un grado po-
co eignificativo; por tanto se optd por observar las reaccifn a la --
disminucidén de hasta ocho grados (1.85%). Estas pruebas se llevaron

a cabo lueno de calcular tebricamente la cantldad necesaria para neu-
tralizar la grasa, por medic de su {ndice de acidez (ver anexos), y -
de jéndole un margen del 0.5% de exceso por seguridad. Las muestras -
obtenidas se utilizaron para las pruehas gue se mencionan a continua-
cién. Con cada una de lae muestras se observd sedimentacién, homoge-

nizacién y solubilidad completa,

8., Medicibn de la conductividad.
La conductividad se toma con el propfsito de medir el punto criti-
co o cantidad Gptima de micelas en solucifn. Ya gue el punto Opti

mo nos indica el rango de solubilidad con compuestos orgénicos; ya
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sea arriba o bien debajo de-dicho punto. Se mide con la intencidn
de encontrar el CMC (Conductividad Micelar Critica) que indica el

punto critico del inicio de solubilidad méxima.

La resistencia (1/conductividad) se midid en las muestras de jabdn
por medio del electrodo y del puente de conductividad.

Se limpié perfectamente el material a utilizarse, ya que el m&todo
es excesivamente sensitivo a contaminantes, que pueden inter?erir
significativamente en la prueba o medicibén.. Todas las muestras de
Jjabén se colocaron en un "beaker" de 100 ml, para que la solucién
cubriera completamente el electrodo. Cada una de éstas se cubrid
con papel "parafilm" gue evitd la interferencia con el CDz del me-
dic ambiente. La resistencia se tom§ luego de dejar los "heakers®
en un bafio térmico, por un minimo de media hora, para lograr un va

1mrlestable en la lectura.

_Antes de tomar las medidas de resistencia de las distintas muestras

de jabén, se secaron 2 grs. de KCl y se prepard una solucifn ---

0.020N con la que se encontréd la constante de la celda. La solu--
cifn se preparf con agua de conductividad para evitar contacto con
el CUZ del medic ambiente y lograr un valor més exacto en las lec=-

turas,

Se ajustd el puente de conductividad senfin 1 manual del instrumen
to y se tomaron las medidas empezando con la solucidn de KCl. Los
datos obtenidos se graficaron, por medio de un ®ploteo" de los va-
lores de la conductancia equivalente vrs. la raiz cuadrada de la -
concentracidn de la solucidn; péra obtener la concentracidn Gptima
por medio del CMC; obtenido por extrapolacidén,

Control del grado de aleslinidad (pH)
Este aspecto es muy importante de controlar, pues tiene una rela--
cién directa con la estabilidad de la emulsién y la funcién del ja

bén como emulsificante.

A cada una de las muestras de diferentes concentraciones de jabdn,
ge le midi6 el grado de alcalinidad para observar entre gué rango
cafan los velores. Este procedimiento se llevd a cabo con un po--

tenciGmetro calibrado en todos sus rangos; para asi poder leer las
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lecturas con exactitud. Se tomaron lzcturas de cada una de las --
muestras varios dias consecutivos, para observar cualquier posible

cambio en el grado de alcalinidad.

Control de caracteristicas visuales.

Las caracteristicas visuales son esenciales pesra el producto Final;
pues son la base para el consumo. Dichas caracteristicas deberan
tratarse con especial atencifn pues ellc determinard el éxito del

producto.

Segin datos encontrados en la literatura, un problema en las carac
teristicas visuales es la sedimentacidn de una de las fases gue no
es completamente soluble. Se tomd la misma concentracifn de jabén
de la férmula base y se cambid ls relacidn de cosurfactante a ja-=-
bén de la siguiente forma: 1:1, 2:1 y 3:1., Lueoo se volvid a ha--
cer esta relacidn esta vez con el valor encontrado en la grafica -

de la conductividad micelar critica (ver p&gina 23).

Todas las muestras pasaron por pruebas de estabilidad como lo son:
cambios bruscos de temperatura, centrifugacidn y grados de slcali-
nidad. El cambino brusco de temperatura se logrd observando su es-
tabilidad a 40°C v 1203, con lo cual se compart con la formulacidn
base, que no resistia dichos cambios. La centrifugacifn se traba-
jé después del cambio de temperatura para observar si se habia pro
ducido sedimentacifn. Ello se llevd & cebo con una centrifugadora
manual, luego se tomd el grado de alcalinidad para ver en gué Tén-

go se coloceceaban,

Los jabones preperedos en las concentraciones de jabén (ver incieo
# 1), pasaron por la prueba de centrifugacifn, ya que se les obser
vl un pequefio sedimento. Esto se llevd a cabo con un Kitasato y -
embuda buchner para poder recoger el precipitado (una especie de -
"pelusa") gue se formd al hacerse el jabdn. Este precipitado se -
corrié bajo un espectro infrarrojo, colocando la muestra en ung --
celds de NaCl; para determinar cudl era el contenido del precipita

do.

La dltima prueba gue se llevé a cabo fue el cambio de cosurfesctan-
te, por uno de cadens mAs larga. Se utilizd la férmula base vy la
concentracidén encontrada en la gréfica, con -una relacifn- cosur--
factante: surfactante- de 1:1.
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2. Procesn de Fabricacitn.

La fabricacidn de una emulsién es un aspecto muy importante al traba-
Jjar, porgue esté directamente relscionado con las propiedades que lo-
gra la microemulsién. En este momento se lonran propiedades tales co
mo tamafio de la particula (pequefia) y dptimas homogenizacién y agita-

cifn con control estricto de temperatura.

La modificacién del proceso empezd con la mezcla jabnnosa, la cual re
quiridé calentamiento hasta SSDE., para mezclar de forma eficiente los
compuestos. La mezcla debe estar transparente, lo que se consigus 20
minutos después de haber iniciado la agitacifn. Se probaron dos velo
cidades en el motor, 1710 rpm y 875 rpm, para comprobar la adecuada -
agitacién y homogenizacidn. Inmediatamente se pasd agua fria por el

serpentin de vapor; al mismo tiempo gque se apitaba hasta bajar 1la tem
peratura a 20°C. (1 1/2 horas). A esta temperatura no es diffcil ==
agregar el cosurfactante y continuar agitando a la velocidad en gue -
se est& probando. Previo a agregar la fase aceitosa, se descontinda

el paso de agua fria por el serpentin, ya gue la mezecla se encuentra

fria (temperatura adecuada para completar la emulsificacifn).

El1 producto ya terminado se deja 30 minutos més, y se logra una mejor
homogenizacifn. (Ver anexo 5 ).




B. RESULTADOS.

- Resyltados generales.
Ne | % jabdn (X 0.05) R ohms (% 3.0%) | pH (¥ 0.05)
88 78 - 7.5 48.0 10.75
78 68 - 1.0 49,2 9.45
68 58 - 1.0 43.5 : 9.15
58 48 - 1.0 45,4 9.0
4B 38 - 4.5 39.5 9.2
38 2B - 4.5 37.4 9.2
28 18 - 4.5 34,0 9.8
18 y - 1.0 33,1 9.4
fob. y 33.0 9.35
1A ¥ |+ 7.5 24,7 9.75
2A. 1A + 4,5 22.4 10.0
3A 2R + 4.5 20.4 9.95
LA 38 + 4.5 23,6 0.4
5A LA + 4,5 21.3 10.35
6A SA + L5 20,9 1044
78 6A + 1.0 20.0 9.65
8A 78 + 4.5 18,9 9.6
9R BA + 4,5 18.0 9.65

- Resultados para el inciso a.

Basandose en los datos necesarios para ohtener el CMC de este tipo de

jabén, se tiene gue:

Conductancia equivalente = _A\. = 1000

5 Rc.
donde () = constante de la celda (cm™') + 0.01
R = resistencia (ohme).0L
C = concentracidn de la solucidn (N)

tiene el valor de 1,39 cm ' (@) = Lox R om2mDedBB, o 50150 )
. L om,

La CMC se determina por la gréfica N vrs. Jc
Donde "y" = Firmula Base

21
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(Ver figura N2 1).

na | JQ' (R 0.05) . | AL Eﬁ%t =z (% 0.057)
88 3,68 3.78
78 2.90 3.36
68 3.05 3.42
58 3.20 2.98
;) 3435 3.14
38 3,41 3.18
28 3.48 3.36
18 3.55 3.52
fub. 3.68 3,11
1A 3.78 3.93
2A 3.84 4.20
3A 3.90 L. 48
LA 3.95 3.76
5A 4.01 A
6A 4.07 4,01
7A 4e39 3.60
8A bobil 3.72
9A boti9 3,82

Valores obtenidos de la figurs NQ 1, por extrapolacién:

o e

Jc'= 4.13

-

<
+

0.057
0.05 . CMC.

¢

Las moléculas empiezan a asociarse en micelas solubles cuandd la --

concentracidn alcanza un valor critico, o sea el CMC. Por arribs de es-

ta concentracidn, las soluciones de surfactantes son capaces de disolver

cantidades considerables de muchos materiales orgénicos que son totalmen

te insolubles en agua.

Al valor de CMG, se le did un margen del 1% de exceso pars @segurar

gue todo el material organico fuera disuelto. Esta mezcla se usd para -

las pruehbas de los incisos a continuascidn.
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- Resultados para el inciso b.
Se observé mayor homogeniedad en las concentraciones de alto pH, ya --

gue un sedimento que se formd era menor. E1 jabdn actuando como emul-
sificante did mejores resultados a orados de alcalinidad altos, porgue
8 pHe de 8.8 a 9.75 se podia observar una separacidn de fases; lo gue

hace inestahles una microemulsidn,

A pHs de 10 para arriba se observd buena homogeniedad pero a veces for

macidn de sedimento. No se observaron dos fases en el producta final,

Resultados inciso ce.

pH estabi- olor sedimen costo
lidad - (respecta ger| toe
12°C{40C| olor a pino)
Farmula base 13.2| No [No fuerte Sk X
Conc. seabin
CMC Sptime Ral 1:1 [13.3) Si |S1 |menos fuerte No X+ 6.12%
| Rel 231 {13.1] 81 |51 suave §i  Ix + 22.61%
® Rel 3:1 [12.8] == j== —— - x + 29.,09%
0.25 + CMC  Rel 1:1 [12.8] 5i [Si |menos fuerte g1 X + 15.24%
Rel 2:1 [12.7] S5i |Si suave 51 X + 36.34%
*FREL 3:1 [12.5] == |== o —— X + 57.4 %
it} fobe. X + 10.43%
GHMC 1:1 X + 22.75%

® ey discusidne
**A  Con cosurfactante cadena més larna.

El precipitado obtenido por Ffiltracibn did como resultado sales de dci
dos grasnsAde Caleio y Mzgnesin, como se puede chservar en las corri--
das de infrarrcjo a continuacién (Figuras 2 a 4). Para mayor seguri--
dad, se tomd cada uno de los precipitados vy se le hizo una prueba cua-
litativa para ver presencia de ca’t v Mg++; lo que did positivo,.

El pico de sbsorbancis para éstas sales insolubles se encuentrs zntre

1500 y 1600 e~ | de Frecuencia.
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- Resultados inciso No. 2

Tiempos de mezcla.

Procedimiento Procedimiento
actual (min). modificado (min).
Agua 132.37 . 125.03
Emulsificante
Coemulsificante 3143 31.43
Aceite 103.72 85,72
Totales 267.52 245,18

£l tamafio de particula sdlo se puede medir con aparatos muy espe--
cializados, de los cuales no se dispone. Por lo tanto, el tamafio de par.
ticula se observ6 en funcién de la estabilidad del producto porgue estén
directamente relacionsdos. La estabilidad se observ6 con los cambios =
de temperatura en el incisoc anterior.

El motor gue se usO tiene 2 velocidades y la de 1710 rpm dib mejores
-resultados porque acort6 el tiempo de preparacifn, mejoréd la agitacidn

y homogenizacifin, dando una emulsidn mé&s estsble a cambios de temperatu--

- T8 bruscose.

La temperstura fue lenta en bajar a 200G por la forma del serpen--
tin en el mezclador (ver Apéndice No. 5), pero los resulatados fueron -
Gptimos.

Todos estos factores influyeron a obterner una buena estabilidad en
el producto, ademés de usar la formulacidn modificade. Se consiguid un

ahorro en tiempo de mézcla de 8.35%.




DISCUSION

La mencionada "formulacidn base" que se utiliza dentro del proceso,
cuyes razones de confidencielidad se especificaron con anterioridad, se
identificd de la siguiente maners: la variable real "x" (para el casc)

representara la "formulacidn base”-(en lo gue se refiere a costo).

Ademés la variable real "y" identifica el porcentaje de jabdn en -

la formulacidn base.

Las pruebas del lsboratorio se desarrollaron de la siguiente mane=
ra, haciendo mencifin de= los puntos mas importantes ques se efectuaron en

cada una de ellas.

Dentro del primer punto, se elaboraron lss pruebas de cambic de --
concentracién. El cambio de concentraciones se llevd a cabo para obte-
ner un rango amplic de muestras, en las cuales se efectuaron pruebas pa
ra calcular su grado de alcalinidad y conductividad. Dicho rango sg --
trabajd partiendo de la fArmula base (F.b.) para lograr un patrén de --
comparacién, con = L.5% de la concentracidn, para cubrir con ello una -

mayor Area de analisis.

29
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Partiendo de la férmula base, tomé loo valores vy calculéd tedrica--
mente (gr. de grasa x {ndice de acidez x conversién = gr. de neutrali--
zante) la cantidad necesaria de compuesto neutralizante, para tener un
emulsificante en condiciones normales. Se encontrd que la capntidad uti
lizada tenia un 0.5% de alcalinided en exceso, lo que garantiza la sapg

nificacidn completa (neutralizacién) de cualquier fAcido grasoce.

Para las mediciones de cambio de conductividad lo impnrtante.?ué’—
la obtencidn de los datos a utilizar. Los datos de conductividad obte-
nidos por medic del electrddo, pueden ser afectadoe por la inestabili--
dad de algura interferencia (tal como: CO,, impurezas del édcido graso,
meteles en el agua, etc.), al hacer la mezcla. De agui se derivaron al

gunos datos que fueron descartados, por medio del andlisis de error.

La conductividad micelar critica (CMC) conlleva a encontrar el nid-
mero Gptimo de micelss en solucifn. La micela consiste en cientes de -
moléculas surfactantes cuyo aspecto ceracteristico es: ayudar a solubi
lizar los compuestos insolubles y contener un grupo hidrofilico y otro
lipnfilico. Estos grupos, son cationes o aniones que dependen del tipo
de emulsificante que se de en ese momento %, El conjunto de micelas da
me jores resultados de forma esférica, ya gue el grupo lipoff{lico estéd -
hacia adentro y fuera del contacto del solvente. La moléculs de surfac
tante en la interfase generalmente se orienta con el grupo lipofilico -

del lado opuesto al solvente.

La cantidad de agua solubilizada es proporcicnal al nimero y tzma-
fio de micelas, y depende.del tamafio y tipo de los grupos hidrofilicos.
La ceantidad de aceite solubilizado, es proporcional al nimero y tamafio
de micelas; pero no depende del tipo de grupos lipofiliceos sino del vo-
lumen molecular de los aceites. El CMC dé el valor en la cantidad nzce
saria de miéelas, para que esta solucién logre solubilizar todoe los --
aceites presentes en la fase acuosa. Las micelas son de Jabdn, su va--
lor se encuentra en la grifica de conductividad especifica vras. rafiz --
cuadrada de la concentracién (ver pAg. 23). Del punto encontrado se de
rivé la serie de pruebas necesarias para obtener la estabilidad sdecus-

tae

9 Son partfculas coloidales, de coloides 1i46filos que =e mantienen
juntas por las fuerzas de cohesidn de Van der Waals. La formacicn
de micelas es un aspecto caracteristico de los surfactantesliO,

10 Milton J. Rosen, "Surfactants: Designing Structure for Performanced,
Chemtech (5) : 292. 1985,
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Algunos de los datos obtenidos se salfcron del rango deszado, dada
su inestsbilidad, gue causaron lpos compuestos gue interfieren en la so-
lucidén jabonosa y en las materiss primas; pues éstas se utilizaron de -
la misma forma que las utilizadas s nivel procesao. El valor de CMC dig
1«1% arriba del utilizsdo en la fdrmula base, lo gue brinda ventajas en

cuanto al factor costo gue se menciona a continuacién.

Dentro del procesc de emulsificacién, gue incluye sélo liguidos, -
las fuerzas de la tensidn superficial en las fronteras entre los ﬂasﬁli
quidos inmiscibles, son libres de ejercer su influencia de igual forma
en todas direcciones. La fase dispersa de micelas asume la forma esfé-
rica, gue es la forma geométirica que posee la menor area de superficie
por unidad de volumen. Dichas esferas cuando son de aoua, se les deno=-
mina agua-en-aceite (& "w/o"), o bien se les llama aceite-en-agua (& -
"o/w") cuando son de aceite. A concentraciones de 10 a 50 veces su Nor
malidad el CMC, la estructura de las micelas pierde su forma esférica y

adopta una cristaline gue no ayuda a solubilizar el aceite.

En el siguiente inciso, se hesbla sobre medicién de alcalinidad; co
mo una relacifn directas con la estabilided de la microemulsifin. Pars -
el caso fue diffecil medir el grado de alcalinided con precisidn, pues -
el compuesto neutralizador no es del todo estable a la humedad del me--
dio ambiente o solucién en si. Se probaron otros compuestos como bases
alcalinas, los jabones obtenidos no fueron de Optima calidad. Los por-
centajes bajos vy sltos con los que se prepararon, las muestras a dife--
rentes concentraciones de jabdn, se utilizaron para llevar un control -
més adecuado de la slcalinidad dentro de un rango pequefio (9 a 11 de --
pH), con lo gue se observd la relacifn del jabén con ls estabilidad de

una microemulsidn.

El por qué del rango de la medicifn de los grados de pH esté rela-
cionado en forma directa con ls estabilidad v es la siguiente: el HLB
del jahén depende del pH, va gue a un pH de 10.5 o mayor, todos los aci
dos grasos existen como lones carboxilato. En un pH de 8.8, la mitad
de los Acidos grasos estén libres y actan como un alechol en ls inter-
fase de la emulsién; en un pH de 6.8; dos moles de &cido graso estén Al
bres vy unoc todaviz es carboxilata1l. Esto da el amplio rango de traba-

Jjo gue luego se disminuye a los limites, de 9 a 11.

11 Ibide 8, pe 52
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El rango de alcalinidad entre 9 y 11 también se escogid por los da
tos encontrados en los catflogos de proveedores del aceite de pino. --
Ellps encontraron los me jores resultados en cuanto a estabilidad (del -
aceite de pino) entre 10.5 y 11 de pH y los rangos abajo de 8 de pH en
el jabdn no logran los resultados deseados; por lo tanto éstos se desg--~
cartaron. Los mejores resultados se encontraron en un pH de 10.5 y ma=

yor; porque la solubilidad dzl aceite era répida y se mantenia estable.

Las caracteristicas visugles son aspectos muy importantes porgue -
tienen gue ver tanto con la estabilidad y calidad del producto final, -
como con las exigencias del consumidor. E1 primer punto que se tratd -
fue la razén -cosurfactante:surfactante- , bues esto ayuda de forma di-
recta a la estabilidad. Una razdn menor de 1:1 no forma una microemul-
sifn estable; pero en relaciones mayores, las moléculas de agua determi

nan el érea y estén presentes en las peliculas ricas en alcohol,.

Las interacciones moleculares en la interfase se basan en la supo-
sicién gue el asrregle hexagonal del cosurfactante y el jabén producen -
el empacamiento mAs cercano en dos dimensiones. Las {nipas configura.--
ciones planas y estables se consiguen a razén de 3:1, 2:1 y 1:1; dado -
gue cuando hay mis de tres moléculas de cosurfactente por jshon en la -
interfase, el empacamiento Sptimo se destruye indicando la estructura -
limitante para la maxima solubilidad del agua 12,

Normalmente, para usar un jabdn como emulsificante se tiene que ba
jar su HLB al rengo adecuado de emulsificacidn (el rango de HLB adecuae
do es, el de 4-7 splubilidades para emulsiones "w/o" vy el rango alto de
9-20 solubilidades para emulsiones ®o/w"), combinandolo con un cosurfac
tante gue reduce el alto HLB del jabdn. Unidos sirven para disminuir -

la tensifn interfacial entre los dos liquidos insolubles.

Las tres relaciones de cosurfactante a surfactante dieron huenos -
resultados en cuantc a grados de alcalinidad v estabilidad (cambics --
bruscos de temperatura). Ello los coloca en una posicién importante co
mo posibles productos finales. La relacidn 3:1 no fue posible debido a
su costo, por lo que no se hicieron pruebas poasteriores. Entre las --
otras dos pruebas (2:1 y 1:1), la razén 2:1 tiene la desventaja del ==
olor, pues éste es débil; por lo que para mejorarlo se tendria que au--

mentar la cantidad de aceite y ello incrementaria los costos. Entrz ma

12 Ibide, pe 37.
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yor sea la relacifin -cosurfactante:surfactante- , mas tenue seré su --
olor a desinfectante. El producto se ceracteriza por su olor, pues los
consumidores entonces lo asocian con desinfectante. Las pruebas gue se -
hicieron con 0.25% + CMC también ceen dentro del mismo caso que el ante
rior, sAle gue el costo es mas elevado (como puede observarse en los re
sultados, péoina 24). El uso de un cosurfactante de cadena larga no --
fue factible, también debido al costo més elevado de las materias pri--
mas, lo gue incrementa el precio del producto final. La diferencia cnn.
el cosurfactante utilizade actualmente no fue significativa, por lo gue
se descartd ls posibilidad.

Dtro aspecto gque influyd en lo referente al aspecto visual es el -
sedimento que se formd en todas las muestras. E1 agua con la gue se hi
cieron las microemulsiones fue tomada del lugar de preparacifn del acel
te de pino, v su dureza esté entre 60 yv 85 ppm. Esta dureza afecta el
producto formando sales de &cidos grasos insolubles (especificamente --

T =
Ca ~ y Mg .

ya que no se formd sedimenta.

Se utilizd agua desmineralizada y se comprobd su efecto,

En el caso fue més econdmico utilizar como emulsificante el jabdn,
pues ademis de ser anifnico tiene altos valores de HLB (menores de &40 -
solubilidades, pero mayores gue 20) y bajo costo. El tipo de jabdn uti
lizado fue el de corozo (variedad de las Palmas Americanas, ver Anexos
para propiedades), gue tienen su composicidn de &cidos grasos adecuados

para manufacturar soluciones jabonosas.

El corozo posee una adecuada actividad tenscactiva debido a su al-
to porcentaje en &cido léurico y oléico. Los jshones de grasas vepoeta-
les son buenos emulsificantes, por su neutralizacion de grasas, ello --

los hace mis suaves.

Pentro del ¢ltimo paso, en el proceso de fabricacidn lo importante
es gue la particula sea peqguefia, (gue se loora durante el proceso de ca
lentamiento-enfriamiento) pues hace a una microemulsifin transparente y
estable., La agitacion rapida ayuda a la mezcla para homogeneizarls y -
ayuda a que el procesc de enfriamiento se lleve & cabo en un tiempo me-

nore




2a

3.

S5e

6e

7e

CONCLUSIONES

La concentracidén de jshén més favorable, por su costo, estabilidad
y buenas propiedades, se encuentra 1.1% arribs de la concentracién

utilizada actuslmente.

El rango de pH de 10.5 o mayor, es el més adecuado por la resonan=-
cia del ion carboxilato no disociado, lo cual aumenta la estabili-

dad al cambio de temperatura.

El dato de CMC encontrado en la figura N2 1, x + 1,1% did el valor
en la cantidad necesaria de micelas pars que la sclucidén jabonosa

solubilizara todos los aceites en el medic acuosc.

La razdn -cosurfactante:surfactante~ 1:1 en el punto Gptimo de la
grafica (o sea en el CMC) es el mAs adecuado por su costo més bajo,
estabilidad a cambios bruscos de temperatura v olor a desinfectan-
te.

La relacidn cen un cosurfactente de cadena mds largs no se pusde -

llevar a cabo, por un factor muy importante como lo es el costo.

La dureza del agua forms ssles insolubles de ca't y Mg++, por lo -

tanto es conveniente utilizar agua desmineralizada.

Se obtuvo un shorro en tiempo de preparacidn del 8.35%, ademfs de
huena eatabilidad, con agitacién a 1710 rpm vy calentamiento-enfria
miento en un perfodo corto.

La formulacifn actual y el procesc de fabricacifn fueron modifica-
dos, con las especificeciones anteriores, logrando un nivel dpti--

mo en calidad, con un incremento minimo en el costo.

3h




1.

RECCMENDACICNES

Se aconseja el uso de Agua Desmineralizada en el proceso; --
pues se probd que el agua sin tratamiento o de "chorro" dada su
dureza, forma sales insclubles de Acidos grasos gue producen ca-
racteristicas visuales no deseadas.

Se recomienda una modificacifin en el tangue mezclador, parte
del equipo utilizado para fabricar emulsiones. La modificacidn
consiste en una "chagueta®" con entrada de vapor y agua de enfris
miento; que facilitar{a el proceso de calentamiento-enfriamiento,

ahorrando tiempo y optimizando calidad del producta final,
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apéndice no.5

tanque mezclador

entrada ————

——salida

serpentin de vapor
con entrada de agua
de enfriamiento

mat. - hierro
galvanizado

agitador de dos paletas




APENDICE N® 6

Aparatos utilizados

Puente de Conductividad
PM=70C8 Conductivity Bridge
Sybron/Barnstead

Celda de Conductividad
YSI 3400

Bafio Térmico
Fisher versa bhath
Catalog 15-458-3
Serie 136

Modelo 131

Balanza

Triple Beam Balance
Chaus Series 700,800
NE 2,729,438

Potencifmetro
Beckman Zeromatic 553

Electodo de pH-
Drion
Cat NG S1-01

Infrarrojo
Perkin-tlmer
Serie N2 1493
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AFENDICE N& 7

Anflisis de error

Los valores obtenidos para la Figura N2 1 fueron tratados por el mé-
todo del Q critico para rechazar algunos de los datos, gue se salian del
patrén linesl. E1 método utilizado fue el siguiente:

Q = mAs cercano-sospechoso ,
mas lejano -sospechoso

con un  critico a 90% de confidencia. Los valores unitarios en si, es-
taban medidos con presicifn, por lo que no se rechaz6 ninguno. Los va=~
lores ya como un tntal; en la gréfica, si{ fueron descartados porgue el -
patrén gue siguieron no coincidia con los otros puntos.

Las medidas tomadas con el puente de conductividad, como se habia -
mencionado con anterioridad, son muy suceptibles & materias que interfie
ren en las lecturas; ademds del cembio de temperatura al alcanzar establ
lidad térmica. Lecturas que se tomeron con 1°C de diferenciz en el bafio
térmico pudieron afectar su valor de la conductividad especifica, ya gue
la constante de la celda (tomeda a 2508) tiene una relacifin directa.

Substancias ajenas a la solucifn pudieron introducir compuestos que
interfirieron con las lecturas del electrodo, como lo es la dureza varia
ble del agua, impurezas en el emulsificante e impurezas en la base utili
zada. EI1 Co,
contacto con é1, y asf variar un poco la medida.

El puente de conductividad y su electrodo son aparatos muy sensibles,

es otro factor importante porgue 12 muestra pudo estar en

los cuales en un momento pudieron variar de lecturs, por los aspectos an
teriormente mencionzdos. Las lecturas variaron, algunas veces, hasta en

8 ohms.
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