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SUMARIO 

Las emulsiones son productos utilizados con mucha frecuencia en 

el comercio en un sin fin de formas. Los desinfectantes son 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 característicos que atraen al consumidor. 

El objetivo primordial de esta investigación, fue reformular y -

estudiar el proceso de fabricación de una emulsión aceite en anua --

utilizada como desinfectante. Para llevar a cabo la reformulación -

se investigaron los parámetros que podían afectar la estabilidad de 

la emulsión y se empezó a controlar, como primer aspecto, el cambio 

en la concentración del jabón. Se varió la cantidad de jabón y se -

midió su conductividad hasta obtener un valor óptimo por medio de la 

gráfica "Conductividad específica vrs raíz cuadrada de la concentra-

ción". La modificación de este parámetro va en conjunto con el con-

trol del orado de alcalinidad, ya que las valores con mejores resul-

tados debían estar entre 9-11 orados de alcalinidad (pH). 

Partiendo de estos dos parámetros fijos; se empezaron a contro—

lar las características visuales, que son fundamentales en el produc 

te final; ya que son la base del consumo. En esta parte de la inves 

tigación se observaron aspectos como sedimentación, separación de fa 

sea y la relación surfactante-cosurfactante para lograr una mejora -

en la estabilidad. 

Luego de obtener el producto que califica confbrme a las normas 

de una óptima emulsión; se hicieron pruebas pertinentes de estabili-

dad. En donde una misma muestra se pasó por cambios bruscos en tem-

peratura, centrifugación y alcalinidad. 

El proceso de fabricación se estudió con bases de ahorro de tiem 

pe y la búsqueda de una mejora en la formulación. 

Fundamentada en el proceso anterior se logró una reformulación -

del proceso, en las aspectos posibles, dadas las limitaciones de ma-

terial, equipo y costos Se logró que la emulsión alcanzara un nivel 

óptimo de calidad dentro del rubro de desinfectantes y mantuviera un 

costo adecuado para su producción y consumo. 



INTRODUCCION 

La emulsión, mezcla de dos compuestos insolubles, posee una va--

riedad de aplicaciones dentro del campo de la industria. Entre las -

aplicaciones se cuentan los desinfectantes, limpiadores, productos de 

belleza, etc. Dada la amplía competencia que existe, cada uno de es-

tos productos busca un perfeccionamiento en su fórmula para mejorar -

la estética y calidad, haciéndolo más atractivo al consumidor. 

El trabajo de o con una emulsión tiende a ser complicado dada la 

naturaleza del caso, pues esta implica el control de varios paráme 

tros con exactitud.. Dichos parámetros afectan su estabilidad, que a 

la vez se relaciona con la durabilidad y condiciones del medio ambian 

te. Para alcanzar el grado adecuado en una emulsión es necesario po-

seer una formulación correcta; lograda a través de una preparación --

precisa. Esto es un requerimiento indispensable ya que el proceso irn 

plica mezclar tres compuestos; uno de ellos colabora en la unión de -

dos fases inmiscibles, con probabilidad de condiciones distintas, el 

otro actúa coma solvente y el restante es una materia activa especi—

fica para cada uso o aplicación. 

5 
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Le idea generalizada, ❑ el -concepto e .:inido de una emulsión, es 

la dispersión de dos o más líquidos insolunles, uno dentro del otro, 

unidos por medio de un surfactante. El surfactante, para el caso, es 

un "emulsificante" de bajo costo que requiere a su vez, dadas sus pro 

piedades solubilizadoras, de un cosurfactante. Ambos compuestos uni-

dos logran une mayor solubilidad del aceite en el agua. 

Al iniciar el proceso de una formulación de aceite, agua, surfac 

tante y cosurfactante se cuida la estabilidad, sujeta al control de -

los parámetros de cada compuesto. Una prueba importante que se utili 

za para observar la estabilidad adecuada; es la temperatura, ya que -

la resistencia a cambios drásticos sin cambios en sus propiedades fí-

sicas confirma lo requerido. Ello conlleva a buscar una estrecha re-

lación entre cada una de los compuestos, para que éstos reaccionen en 

las cantidades necesarias. No sólo es necesaria la adecuada relación 

entre los compuestos, sirio que es necesaria una aoitación precisa, ca 

lor y enfriamiento adecuados para que el conjunto de estas tres varia 

bles, produzca una calidad óptima. 

La presente investigación tiene como planteamiento inicial la re 

formulación de una emulsión pre-establecida, con modificaciones en el 

proceso de fabricación, en busca de un perfeccionamiento en cuanto a 

su uso y estabilidad como producto final. Esto se logra partiendo de 

un análisis de la formulación actual y controlando o modificando de—

terminados aspectos de importancia que lo pueden llegar a desestabili 

zar. Ellos son: su pH, temperatura de preparación, sedimentación y -

concentración adecuada. 

Dentro de los procedimientos posibles a seguir se encuentra: el 

contr❑l de la Conductividad Micelar; que ayuda a observar el comporta 

miento de las micelas en solución y el óptimo en la concentración. 

El control de el pH, ayuda a obtener el emulsificante en su mejor•con 

dición y su coincidencia con los requerimientos del ¿ceite. Otro re-

curso, es el de trabajar pruebas en las que se observará qué producto 

se sedimenta y provoca algún cambio brusco de temperatura. Todos es-

tas pruebas se llevarán a cabo al cambiar la concentración del emulal 

ficante y la relación entre surfactante y cosurfactante. 
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A continuación se describirán detalladamente les instrumentos y 

procedimientos utilizados, haciendo la salvedad que la formulación 

trabajada es estrictamente confidencial. 

Se partirá del hecho; en que además de lograr un óptimo resulta-

do en cuanto a la formulación y concepto del producto en sí, se toma-

rá en cuenta el minimizar costos en lo posible dentro del planteamien 

tu que la formulación implica. 
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insoluble en agua, que puede ser cualquier tipo de aceite; que debe 

estar líquido a temperatura ambiente. Dichas emulsiones se dividen 

a causa del tamaño de su partícula en tres tipos:. microemulsión, so 

lución micelar y la variedad común llamada macroemulsión. A la vez 

la emulsión se subdivide su estado físico por lo general las más fre 

cuentes, por su aplicación práctica, son aquellas de tipo "líquido-

líquido". Las "líquido-sólido", son las suspensiones conocidas como 

sistemas de dos fases, la dispersa sólida 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 emulsión 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 aplicación y disper-

sión de las partículas dentro de la interfase (como mínimo un 74% --

del volumen total3). 

Dada la base de la microemulsián, se detallarán algunas especifi-

caciones importantes. Entre ellas está lo que respecta a los surfac 

tantea (o agentes de superficie activa) que son compuestos que redu-

cen la tensión superficial e interfacial y el trabajo de unión de --

dos fases inmiscibles. Se clasifican como detergentes y agentes hu-

mectantes, dispersantes, emulsificantes, etc. 

La estructura del surfactante combina grupas hidrofilicos (a hi—

drófilos) con lipofílicos (o hidrofábicos). Los grupos hidrofilicos 

tienen atracción hacia el solvente o agua y los lipofílicos repul-- 

alón por solventes y atracción por lipoides4  . Se clasifican las sur 

factantes según su carga jónica; para el caso el surfactante utiliza 

do es de tipo iónico-aniónico, cuya parte efectiva en la molécula es 

el anión. 

La parte hidrafóbica en el presente caso es un carboxilato y el -

catión simple K±, o parte hidrofílica. Dicho grupo hidrofílico se -

encuentra cerca o en la mitad de la cadena carboxilada. 

3 	Paul Becher, Principies of Emulsion Technology (New York: -- 
Ed. Reinhold, 157)), pp. 577 

4 	En un surfactante el grupo lipofilico desordena la estructura del 
solvente y se da un aumento en la energía libre del sistemas. 

5 	Milton J. }osen, "Surfactants: Designing átucture for Performan 
ce". Chemtech (5):. 293. 1985. 



La microemlusión trata de encontrar el tipo químico de surfactan-

te que mejor combine con el aceite par medio de su HL9n. La medida 
de HLB significa que una parte de las moléculas está fuertemente --

atraída al aceite y la otra el agua. El balance en un estado correc 

to, provoca que ambos líquidos inmiscibles atraigan a su lado las mo 

léculas de emulsificante, colocándolas perpendiculares a la interfa-

se y paralelas unas a otras. 

El arreglo ordenado de las moléculas se conoce como "película mo-

nomolecular" o "monocapan y es responsable por la mayoría de las pro 

- piedades de una microemulsión. Para escoger el surfactante con el 

HLB adecuado, se observa si la proporción hidrofhica es similar a 

la estructura química del aceite; se consideran los grupos polares Y 

cambios en temperatura. 

El alcohol es un c❑surfactante lipofílico, que ayuda a la forma—

ción y solubilización de microemulsiones en soluciones de surfactan-

tes jónicos. 

El emulsificante debe permanecer disuelto durante largas tempora-

das de almacenamiento y bajo distintas condiciones. La solubilidad 

de un emulsificante es posible asegurarlo con el uso de un cosurfac-
tante. 

Para que una microemulsión sea estable es necesario un aumento en 

la concentración de electrolitos, porque esto disminuye los alcoho-- 
les insolubles en 

un aumento en la 

requerimientos de 

agua y reduce la tensión interfacial. Ahora bien, 

oncentración de electrolitos también aumenta los -

alcohol soluble en agua. 

  

La relación de aceite a agua y emulsificante es delicada en la 

preparación de una microemulsión; pues ésta es sensible a cualquier 

exceso. Si el exceso es de agua causa aumento en el área interfa 

dial de las esferas de agua, por el contrario, una baja en la canti-

dad de agua causa que las fuerzas intarmoleculares en la intarfase -

aceite-agua no sean suficientes para mantenerla unida. Por lo tanto, 

el diluir la microemulsión de aceite y agua, se logra un aumento "ex 

ponencial" en la viscosidad. 

1 El HLB es el balance hidrofílico-lipofílico que mide les atraccio 
nes o solubilidades entre el medio acuoso ❑ solvente y los lipoi-
des o grasas, con un cierto surfactante. 



Una teoría explica que la estabilidad depende de su movimiento 

Browniano7. 

11 

7 Las pequeñas partículas están en constante movimiento y esta se - 
debe al bombardeo que reciben de las partículas de agua. Es pro-
bable que este movimiento, asociado con lo pequeño de las partícu 
las, mantenga la estabilidad de la microemulsi61113. 

8 	Paul Becher, Principies of Emulsion Technolooy ( New York: 
Ed. Reinhoid, 1973), pp. 24. 
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2. Preparación de una Microemulsión 

Lo referente a equipo y condiciones, es un aspecto importante en 

relación a la preparación de le mezcla emulsificada. Entre el equi-

po de mezcla adecuado a utilizar se encuentra, el tanque de paletas; 

ello es así ya que se logra optimizar le eficiencia en la agitación 

y una excelente ventilación (que de mejores resultados en sistemas -

de baja viscosidad). 

Además de esto es necesario un estricto control de temperatura, -

que implica un control previo y uno posterior a la emulsificación. 

Cuando el proceso se lleva a cabo en el laboratorio, el cambio de --

temperatura es acelerado, ya que el enfriamiento ocurre en una canti 

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 

tanques, dada su área y rango de agitación. 

Las diferencias de solubilidad tienen una marcada influencia en 

la eficiencia de la emulsificación. 

Otro aspecto importante que deberá tenerse en cuenta durante el 

desarrollo del proceso, es el calentamiento. El calentamiento debe-

rá hacerse paulatinamente, para evitar un rompimiento termal en cual 

quiera de los ingredientes. La temperatura de calentamiento influye 

en cuanto a la combinación de los compuestos, que influirá a la ob—

tención de una mejor emulsificación. 

La razón de enfriamiento es de suma importancia dentro de la emul 

alón, pues de ésta dependerá el tamaño de partícula a obtenerse, y -

con ello la estabilidad. Otros aspectos que ayudan al control del -

tamaño adecuado de partícula son: la elección del emulsificante ade 

cundo, el aumento en la cantidad de emulsificante, 	selección del- 

óptimo balance hidofílico-lipofílico (HLB) en el emulsificente y une 

mejor agitación. 

Lo delicado de trabajar con este tipo de mezcla; obliga a que los 

primeros dos días sea importante la temperatura del tanque y sus con 

diciones. El dejar fuera este punto, conlleva a una mala ccnsisten-

ola y estabilidad entre las producciones de invierno y verano, 
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Una regla que optimiza lo referente a mezclas de compuestos, es -

el hecho de tener una fase aceitosa arriba del punto de fusión del - 

ingrediente de más alto valor y una fase acuosa a la misma temperatu 

ro o algunos grados más arriba. 
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3. El Producto 

La microemulsión seleccionada para trabajar como se mencionó con 

anterioridad, es un desinfectante. Para el caso el desinfectante --

utilizado es el aceite de pino, desinfectante versátil, cuyas propia 

dadas de alta actividad bactericida y germicida, baja volatilidad, -

penetrante, humectante y con un agradable olor final. 

Los limpiadores con base aceite de pino se han utilizado durante 

mucho tiempo en casas y comercios, dada su clasificación de producto 

de saneamiento. El producto ha crecido en importancia ye que gra 

cies a su formulación, evita le transmisión de enfermedades de una -

manera sencilla y rápida. Además el olor que provee el aceite de pi 

no al desinfectante, otorga ciertos aspectos prácticos como: desodo-

rizar el medio ambiente, se le asocia con frescura y limpieza y para 

la mayoría de los consumidores el olor se identifica entre el rango 

de desinfectante típico y segura. 

En el lado de los fabricantes de desinfectante, éste posee baja - 

toxpcidad para los que lo formulan, aplican o entran en contacto con 

el producto. Dicho aceite de pino contiene además del desinfectante, 

une completa actividad germicida inicial dentro de un tiempo de alma 

cenaje prolongado. 

Se ha probado que el aceite de pino es compatible con otros com--

puestos usados como desinfectantes, sin necesidad de perder su alta 

actividad germicida contra organismos Gram positivos y nenativos. 

Dada le variedad de usos del aceite de pino, éste está regulado -

por el National Oureau of Standards, con las siguientes especifica—

ciones: 

1. El producto deberá elaborarse con aceite de pino puro y destilado 

con vapor, o utilizando un aceite sintético que contenga un agen-

te emulsificante. 

2. Deberá permanecer claro y homogéneo bajo condiciones normales de 

almacenaje. 

3. Debe contener 

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

- como máximo el 10% de agua. 



4. No debe contener Herosene u'otros des<J.lados de petróleo. 

5. Debe hacer una emulsión estable en anua. 

Todos los desinfectantes se besan total o parcialmente en un emul 

sificante, así dispersan y emulsifican su base aceitosa. Dentro da 

la formulación del desinfectante, no existe limitación en el nivel -

de pino a utilizarse. La formulación deberá 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 anióni-

cos, en especial los jabones de metal alcalino con alta concentra --

ción de ácidos grasos y aceite vegetal. 

La cantidad de emulsificante requerido dependerá de la cantidad - 

y calidad de aceite en las formulaciones, de su propósito y del me-

dio ambiente en que se utilizará. 

,Otro aspecto importante al formular del desinfectante, as la alca 

linidad; ya qué esto tiene efecto sobre la estabilidad del concentra 

do y la eficiencia en su funcionamiento al ser diluido en agua. 

15 



III DESARROLLO 

A. Procedimientos. 

La presente investigación tuvo como planteamiento inicial la refor 

mulación y estudio del proceso de fabricación de una emulsión aceite 

en agua. La implicación de "reformulación" conlleva el hecho de que, 

a mi juicio la formulación ya establecida descalifica ciertas propie—

dades que logran un grado óptimo en la emulsión. Dadas las caracte--

rísticas mencionadas anteriormente, que debe poseer una microemulsión 

para llenar los requisitos estándar, se puede hacer mención de los --

puntos que pueden afectarse o modificarse en busca de lograr un cam--

bio en el producto final. 

Los puntos cruciales que pueden provocar un cambio palpable en la 

calidad del producto final, y con los cuales efectué pruebas de labo—

ratorio para probar el objetivo, fuer❑n los siguientes: 

. Cambio en la concentración del jabón. 

. Medición de la conductividad. 

. Control del arado de alcalinidad. 

16 
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. Control de las características visuales. 

. Proceso de fabricación. 

En todas las pruebas se utilizaron los siguientes compuestos, 

ellos son, según su función: 

. Fases inmiscíbles: aceite y agua. 

• Surfactante: jabón (actuando como emulsificante). 

. Cosurfactante: alcohol. 

que conforman una cierta microemulsión, para el caso el desinfectante. 

A continuación se da una explicación concisa del proceso seguido -

en cada prueba. 

1. Cambio en la concentración del jabón. 

La concentración del jabón es el factor esencial Que une las dos fa-u

ses inmiscíbles de una emulsión. La variación dentro del factor con-

centración puede implicar una enminente pérdida en solubilidad o bien 

una óptima solubilidad entre las fases. 

La formulación ya establecida contiene un determinado porcentaje de - 

jabón con el cual se experimentó para obtener una serie de muestras y 

con elles determinados resultados. Se tomó el porcentaje de jabón y 

se hicieron nueve pruebas, subiéndole la concentración en 4.5% de su 

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

hasta llegar a una sobreconcentración. Luego se efectuaron ocho prue 

Las, bajándole la concentración del jabón en un 4.5% ya que más de --

ocho pruebas implicaba disminuir todos los componentes a un grado pe-

co significativo; por tanto se optó por observar las reacción a la --

disminución de hasta ocho grados (1.85%). Estas pruebas se llevaron 

a cabo luego de calcular teóricamente la cantidad necesaria para neu-

tralizar la grasa, p❑r medio de su índice de acidez (ver anexos), y - 

% de  un margen del 0.5% de exceso por seguridad. Las muestras - 

obtenidas se utilizaron para las pruebas que se mencionan a continua-

ción. Con cada una de las muestras se observó sedimentación, homoge-

nización y solubilidad completa, 

a. Medición de la conductividad. 

La conductividad se toma con el propósito de medir el punto críti-

co o cantidad óptima de micelas en solución. Ya que el punto ópti 

mo nos indica el rango de solubilidad con compuestos orgánicos; yo 
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sea arriba o hien debajo de dicho punto. Se mide con la intención 

de encontrar el. CMC (Conductividad Micelar Crítica) que indica el 

punto crítico del inicio de solubilidad máxima. 

La resistencia (1/conductividad) se midió en las muestras de jabón 

por medio del electrodo y del puente de conductividad. 

Se limpió perfectamente el material a utilizarse, ya que el método 

es excesivamente sensitivo a contaminantes, que pueden interferir 

significativamente en la prueba a medición. Todas las muestras de 

jabón se colocaron en un "beaker" de 100 ml, para que la solución 

cubriera completamente el electrodo. Cada una de éstas se cubrió 

con papel "parafilm" que evitó la interferencia con el CO2  del me-

dio ambiente. La resistencia se tomó luego de dejar los "beakers" 

en un bario térmico, por un mínimo de media hora, para lograr un va 

lor estable en la lectura. 

Antes de tomar las medidas de resistencia de las distintas muestras 

de jabón, se secaron 2 grs. de KC1 y se preparó una solución 

0.020N con la que se encontró la constante de la celda. La solu--

ciltn se prepar6 con agua de conductividad para evitar contacto con 

el CO
2 del medio ambiente y lograr un valor mas exacto en las lec-

turas. 

Se ajustó el puente de conductividad según el manual del instrumen 

to y se tomaron las medidas empezando con la solución de K01. Los 

datos obtenidos se graficaront  por medio de un nplotea" de los va-
lores de la conductancia equivalente vrs. le raíz cuadrada de la -

concentración de la solución; para obtener la concentración óptima 

por medio del CMC; obtenido por extrapolación. 

b. Control del grado de alcalinidad (pH) 

Este aspecto es muy importante de controlar, pues tiene una rela—

ción directa con la estabilidad de la emulsión y la función del ja 

bón como emulsificante. 

A cada una de las muestras de diferentes concentraciones de jabón, 

se le midió el grado de alcalinidad para observar entre qué rango 

caían los valores. Este procedimiento se llevó a cabo con un po--

tenciómetro calibrado en todos sus rangos; para así poder leer les 
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lecturas con exactitud. Sé tomaron facturas de cada una de las --

muestras varios días consecutivos, para observar cualquier posible 

cambio en el grado de alcalinidad. 

c. Control de características visuales. 

Las características visuales son esenciales para el producto final; 

pues son la base para el consumo. Dichas características deberán 

tratarse con especial atención pues ello determinará el éxito del 

producto. 

Según datos encontrados en la literatura, un problema en las carac 

terísticas visuales es la sedimentación de una de las fases que no 

es completamente soluble. Se tomó la misma concentración de jabón 

de la fórmula base y se cambió la relación de cosurfactante a ja—

bón de la siouiente forma: 1:1, 2:1 y 3:1. Lueno se volvió a ha—

cer esta relación esta vez con el valor encontrado en le gráfica -

de la conductividad micelar crítica (ver página 23). 

Todas las muestras pasaron por pruebas de estabilidad como lo son: 

cambios bruscos de temperatura, centrifugación y grados de alcali-

nidad. El cambio brusco de temperatura se logró observando su es-

tabilidad a 40°C y 12°C, con lo cual se comparó con la formulación 

base, que no resistía dichos cambios. La centrifugación se traba-

jó despuós del cambio de temperatura para observar si se había pro 

ducido sedimentación. Ello se llevó e cabo con una centrifugadora 

manual, luego se tomó el grado de alcalinidad para ver en qué ran-

go se colocaban. 

Los jabones preparados en las concentraciones de jabón (ver inciso 

# 1), pasaron por la prueba de centrifugación, ya que se les obser 

v6 un - pequeño sedimento. Esto se llevó a cabo con un Kitasato y -

embudo buchner paro poder recoger el precipitado (una especie de -

"pelusa") que se formó al hacerse el jabón. Este precipitado se -

corrió bajo un espectro infrarrojo, colocando la muestra en una --

celda de NaCl; para determinar cuál era el contenido del precipita 

do. 

La última prueba que se llevó a cabo fue el cambio de cosurfectan-

te, por uno de cadena más larga. Se utilizó la fórmula basa y la 

concentración encontrada en la m'Anca, con -una relación- cpsur--

factante: surfactante- de 1:1. 
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2. Proceso de Fabricación. 

La fabricación de una emulsión es un aspecto muy importante al traba-

jar, porque está directamente relacionado con las propiedades que lo-

gra la microemulsión. En este momento se logran propiedades tales co 

mo tamaño de la partícula (pequeña) y óptimas hompoenización y agita-

ción con control estricto de temperatura. 

La modificación del proceso empezó con la mezcla jabonosa, la cual re 

quirió calentamiento hasta 55°C., para mezclar de forma eficiente los 

compuestos. La mezcla debe estar transparente, lo que se consigue 20 

minutos después de haber iniciado la agitación. Se probaron dos velo 

cidades en el motor, 1710 rpm y 875 rpm, para comprobar la adecuada - 

agitación y homogenización. Inmediatamente se pasó agua fria por el 

serpentín de vapor; al mismo tiempo que se agitaba hasta bajar la tem 

peratura a 20°C. (1 1/2  horas). A esta temperatura no es difícil 

agregar el cosurfactante y continuar agitando a la velocidad en que -

se está probando. Previo a agregar la fase aceitosa, se descontinúa 

el paso de agua fría por el serpentín, ya que la mezcla se encuentra 

fria (temperatura adecuada para completar la emulsificación). 

El producto ya terminado se deja 30 minutos más, y se J_❑gra una mejor 

homogenización. (Ver anexo 5 ). 



R ohms (1: 3.0%) 	pH (± 0.05) 

48.0 

49.2 

43.5 

45.4 

39.5 

37.4 

34.0 

33.1 

33.0 

24.7 

22.4 

20.4 
23.6 

21.3 

20.9 

20.0 

18.9 

18.0 

10.75 

9.45 

9.15 

9.0 

9.2 

9.2 

9.8 

9.4 

9.35 

9.75 

10.0 

. 9.95 

10.4 

10.35 

10.1 

9.65 

9.6 

9.65 

9. RESULTADOS. 

- Resultados generales. 

86 

78 

68 

58 

49 

38 

2B 

18 

f.b. 

IA 

2A 

3A 

4A 

5A 

6A 

7A 

8A 

9A 

% jabón 	(2.-  0.05) 

78 - 7.5 

69 1.0 

58 1.0 

48 - 1.0 

3B - 4.5 

28 	4.5 

19 	4.5 

Y - 1.0 

Y 
y + 7.5 

IA + 4.5 

2A + 4.5 

3A + 4.5 

4A + 4.5 

5A + 4.5 

6A + 1.0 

7A + 4.5 

8A + 4.5 

-- Resultados para el inciso a. 

Basándose en los datos necesarios para obtener el CMC de este tipo de 

jabón, se tiene que: 

Conductancia equivalente = 1000 
Rc. 

donde O = constante de la celda (cm-4) + 0.01 

= resistencia (ohma)172- 

= concentración de la solución (N) 

tiene el valor de 1.39 cm-1 ( 	L x R - .002768 

La CMC se determina por la gráfica 
Donde nyil = Fórmula Base 

x 501S1 ) 

21 
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NO 	T-Er (2: 0.05). 

89 	3.68 

73 	2.90 

68 	3.05 

50 	3.20 

40 	3.35 

30 	3.41 

28 	3.48 

18 	3.55 

f.b. 	3.68 

lA 	3.78 

2A 	3.84 

3A 	3.90 

4A 	3.95 

5A 	4.01 

6A 	4.07 

7A 	4.39 

8A 	4.44 

9A 	4.49  

cr, 	eg 
lt 

-------- (- 0.057) 

3.78 

3.36 

3.42 

2.98 

3.14 

3.18 

3.36 

3.32 

3.11 

3.93 

4.20 

4.48 

3.76 

4.04 

4.01 

3.60 

3.72 

3.82 

(Ver figura NO 1). 

Valores obtenidos de la figura Nº 1, por extrapolación: 

= 3.95 ± 0.057 1 
CMC. 

Las moléculas empiezan e asociarse en micelas solubles cuando la --

concentración alcanza un valor crítico, o sea el CMC. Por arriba de es-

ta concentración, las soluciones de surfactantes son capaces de disolver 

cantidades considerables de muchos materiales orgánicos que son totalmen 

te insolubles en agua. 

Al valor de CMC, se le dió un margen del 1% de exceso para asenurar 

que todo el material orgánico fuera disuelto. Esta mezcla se usó para -

las pruebas de los incisos a continuación. 

,F151.= 4.13 ± 0.05 
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Resultados para el inciso b. 

Se observó mayor homogeniedad en las concentraciones de alto pH, ya 

que un sedimento que se formó era menor. El jabón actuando como emul-

sificante dió mejores resultados a grados de alcalinidad altos, porque 

e pHs de 8.8 a 9.75 se podía observar una separación de fases; lo que 

hace inestable una microemulsión. 

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

oración de sedimento. No se observaron dos fases en el producto final. 

Resultados inciso c. 

I pH estabi- 
lidad , 
12°C/40"C 

olor 
- 

(respecto del 
olor a pino) 

sedimen 
to. 

costo 

lirmula baso 

onc. según 

13.2 No No fuerte Si x 

1.;MC óptimo 	Rel 1:1 13.3 Si Si menos fuerte No x + 	6.12% 

Rol 2:1 13.1 Si Si suave Si x + 22.61% 

I 
1 	 * 	Rel 	3:1 12.8 -- --- -- x + 39.09% 

0.25 + CMC 	Rel 1:1 12.8 Si Si menos fuerte Si x + 15.24% 

Rel 2:1 12.7 Si Si suave Si x + 36.34% 

* Rel 3:1 12.5 -- --- -- x + 57.4 % 

**A 	f.b. x + 19.43% 

CMC 1:1 x + 22.75% 

Ver discusión. 

**A Con cosurfactante cadena más larga. 

El precipitado obtenido por filtración dió como resultado sales de áci 

dos oreaos de Calcio y Magnesio, como se puede observar en las corri—

das de infrarrojo a continuación (Figuras 2 a 4). Para mayor seguri-

dad, se tomó cada uno de los precipitados y'se le hizo una prueba cua-

litativa para ver presencia de Ca+4- y Mg
++

; lo que dió positivo. 

El pise de absorbencia para éstas sales insolubles se encuentra entre 

1500 y 1600 cm-1 de frecuencia. 
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132.37 

31.43 

103.72 

Agua 

Emulsificante 

Coemulsificante 

Aceite 

. 125.03 

267.52 245.18 Totales 

Procedimiento 	Procedimiento 
actual (min). 	modificado (min). 

31.43 

85.72 
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- Resultados inciso No. 2 

Tiempos de mezcla. 

El tamaño de partícula sólo se puede medir con aparatos muy espe— 

cializados, de los cuales no se dispone. Par lo tanto, el tamaño de par 

tícula se observó .en función de la estabilidad del producto porque están 

directamente relacionados. La estabilidad se observó con los cambios -

de temperatura en el inciso anterior. 

El motor que se usó tiene 2 velocidades y la de 1710 rpm 

resultados porque acortó el tiempo de preparación, mejoró la 

y homogenización, dando una emulsión más estable a cambios de 

ra bruscos. 

La temperatura fue lenta en bajar a 20°C por la forma del serpen--

tío en el mezclador (ver Apéndice No. 5), pero los resulatados fueron - 

óptimos. 

Todos estos factores influyeron a obtener una buena estabilidad en 

el producto, además de usar la formulación modificada. Se consiguió un 

ahorro en tiempo de mezcla de 8.35%. 

dió mejores 

agitación 

temperatu-- 



DIStUSION 

La mencionada "formulación base" que se utiliza dentro del proceso, 

cuyas razones de confidancialidad se especificaron con anterioridad, se 

identificó de la siguiente manera: la variable real "x" (para el caso) 

representará la "formulación base" (en lo que se refiere a costo). 

Además la variable real "y" identifica el porcentaje de jabón en - 

la formulación base. 

Las pruebas del laboratorio se desarrollaron de la siguiente mane-

ra, haciendo mención de los puntos más importantes que se efectuaron en 

cada una de ellas. 

Dentro del primer punto, se elaboraron las pruebas de cambio de 

concentración. El cambio de concentraciones se llevó a cabo para obte-

ner un rango amplio de muestras, en las cuales se efectuaron pruebas pa 

re calcular su grado de alcalinidad y conductividad. Dicho rango se 

trabajó partiendo de la fórmula base (f.b.) para lograr un patrón de 

comparación, con 	4.5% de la concentración, para cubrir con ello una - 

mayor área de análisis. 

29 
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Partiendo de la fórmula base, tomé loe valores y calculé teórica--

mente (gr. de grasa x índice de acidez x conversión = gr. de neutrali—

zante) la cantidad necesaria de compuesto neutralizante, para tener un 

emulsificante en condiciones normales. Se encontró que la cantidad uti 

lizada tenía un 0.5% de alcalinidad en exceso, lo que garantiza la sapo 

nificación completa (neutralización) de cualquier ácido graso. 

Para las mediciones de cambio de conductividad lo importante.fue/ -

la obtención de los datos a utilizar. Los datos de conductividad obte-

nidos por medio del electródo, pueden ser afectados por la inestabili—

dad de alguna interferencia (tal como: CO2, impurezas del ácido greses  

metales en el agua, etc.), al hacer la mezcla. De aquí se derivaron al 

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

La conductividad micelar crítica (CMC) conlleva a encontrar el nú-

mero óptimo de micelas en solución. La micela consiste en cientos de -

moléculas surfactantes cuyo aspecto característico es: ayudar a solubi 

lizas los compuestos insolubles y contener un grupo hidrofilico y otro 

lipofilico. Estos grupos; son cationes o aniones que dependen del tipo 

de emulsificante que se de en ese momento 9. El conjunto de micelas da 

mejores resultados de forma esférica, ya que el grupo lipofilico está -

hacia adentro y fuera del contacto del solvente. La molécula de surfac 

tante en la interfase generalmente se orienta con el grupo lipofilico -

del lado opuesto al solvente. 

La cantidad de agua solubilizada es proporcional al número y tama-

ño de micelas, y depende del tamaño y tipo de los grupos hidrofilicos. 

La cantidad de aceite solubilizado, es proporcional al número y tamaño 

de micelas; pero no depende del tipo de grupos lipofilicos sino del vo-

lumen molecular de los aceites. El CMC dá el valor en la cantidad nace 

seria de micelas, para que esta solución logre solubilizar todos los --

aceites presentes en la fase acuosa. Las micelas son de jabón, su va--

lar se encuentra en la gráfica de conductividad especifica vrs. raíz --

cuadrada de la concentración (ver pág. 23). Del punto encontrado se de 

rivó la serie de pruebas necesarias para obtener la estabilidad adecua-

da. 

9 Son partículas coloidales, de coloides liófilos que re mantienen 
juntas por las fuerzas de cohesión de Van der Waals. La formación 
de micelas es un aspecto característico de los eurfactentes10. 

10 Milton J. Rosen, "Surfactants: Designing Structure for Performance", 
Chemtech (5) : 292. 1985. 
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Algunos de los datos obtenidos se saroron del rango deseada, dada 

su inestabilidad, que causaron los compuestos que interfieren en la so-

lución jabonosa y en las materias primas; pues éstas se utilizaron de -

la misma forma que las utilizadas a nivel proceso. El valor de CMC dió 

1.1% arriba del utilizado en la fórmula base, lo que brinda ventajas en 

cuanto al factor costo que se menciona a continuación. 

Dentro del proceso de emulsificeción, que incluye sólo líquidos, -

las fuerzas de la tensión superficial en las fronteras entre los dos_lí 

quidos inmiscibles, son libres de ejercer su influencia de igual forma 

en todas direcciones. La fase dispersa de micelas asume la forma esfé-

rica, que es la forma geométrica que posee la menor área de superficie 

por unidad de volumen. Dichas esferas cuando son de anua, se les denle-

mina agua-en-aceite (ES "w/o"), o bien se les llama aceite-en-agua (6 -
"o/w") cuando son de aceite. A concentraciones de 10 a 50 veces su Nor 
mandad el CMC, la estructura de las Trácelas pierde su forma esférica y 

adopta una cristalina que no ayuda a solubilizar el aceite. 

En el siguiente inciso, se habla sobre medición de alcalinidad; co 

mo una relación directa con la estabilidad de la microemulsión. Para - 

el caso fue difícil medir el grado de alcalinidad con precisión, pues -

el compuesto neutralizador no es del todo estable a la humedad del Me--

dio ambiente o solución en sí. Se probaron otros compuestos como bases 

alcalinas, los jabones obtenidos no fueron de óptima calidad. Los por-

centajes bajos y altos con los que se prepararon, las muestras a dife—

rentes concentraciones de jabón, se utilizaron para llevar un control -

más adecuado de la alcalinidad dentro de un rango pequeño (9 a 11 de --

pH), con lo que se observó la relación del jabón con la estabilidad de 

una microemulsión. 

El por - qué del rango de la medición de los grados de pH esté rela-

cionado en forma directa con la estabilidad y es la siguiente: el HLe 

del jabón depende del pH, ya que a un pH de 10.5 o mayor, todos los éci 

dos grasos existen como iones carboxilato. En un pH de 8.8, la mitad 

de los ácidos grasos estén libres y actúan como un alcohol en la inter-

fase de la emulsión; en un pH de 6.8; dos moles de ácido graso estén li 

brees y uno todavía es carboxilátull. Esto da el amplio rango de traba-

jo que luego se disminuye a los límites, de 9 a 11. 

11 	Ibid. 8, p. 52. 
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El rango de alcalinidad entre 9 y 11 también se escogió por los da 

tos encontrados en los catálogos de proveedores del aceite de pino. 

Ellos encontraron los mejores 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 jabón no logran los resultados deseados; por lo tanto éstos se des--

cartaron. Los mejores resultados se encontraron en, un pH de 10.5 y ma-

yor; porque la solubilidad del aceite era rápida y se mantenía estable. 

Las características visuales son aspectos muy importantes porque -

tienen que ver tanto con la estabilidad y calidad del producto final, --

Como con las exigencias del consumidor. El primer punto que se trató -

fue la razón -cosurfactante:surfactante- , pues esta ayuda de forma di-

recta a la estabilidad. Una razón menor de 1:1 no forme una microemul-

sien estable; pero en relaciones mayores, las moléculas de agua detarmi 

nan el área y están presentes en las películas ricas en alcohol. 

Las interacciones moleculares en la interfase se basan en la supo-

sición que el arreglo hexagonal del cosurfactante y el jabón producen 

el empacamiento más cercano en das dimensiones. Las únicas configura--

ciones planas y estables se consiguen a razón de 3:1, 2:1 y 1:1; dado 

que cuando hay más de tres moléculas de cosurfactente por jabón en la 

interfase, el empacamiento óptimo se destruye indicando la estructura 

limitante para la máxima solubilidad del agua 12. 

Normalmente, para usar un jabón como emulsificante se tiene qua be 

jar su HLB al ranga adecuado de emulsificación (el ranci o de HLE3 adecua-

do es, el de 4-7 solubilidades para emulsiones %/o" y el rango alto de 

9-20 solubilidades para emulsiones lo/10), combinándolo con un cosurfan 

tate que reduce el alto HL8 del jabón. Unidos sirven para disminuir 

la tensión interfacial entre los dos líquidos insolubles. 

Las tres relaciones de cosurfactante a surfactanta dieron buenos 

resultados en cuento a grados de alcalinidad y estabilidad (cambios --

bruscos de temperatura). Ello los coloca en una posición importante co 

no posibles productos finales. La relación 3:1 no fue posible debido a 

su costo, por lo que no se hicieron pruebas posteriores. Entre las 

otras dos pruebas (2:1 y 1:1), la razón 2:1 tiene la desventaja del 
	

0:3 

olor, pues éste es débil; por lo que para mejorarlo se tendría que au—

mentar la cantidad de aceite y ello incrementaría los costos. Entra ma 

12 	Ihíd., p. 37© 
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yor sea la relación -cosurfactante:surfactante- , más tenue será su 

olor a desinfectante. El producto se caracteriza por su olor, pues los 

consumidores entonces lo asocian con desinfectante. Las pruebas que se 

hicieron con 0.25% 	CMC también caen dentro del mismo caso que el ante 

rior, sólo que el costo es más elevado (como puede observarse en los re 

sultados, página 24). El uso de un cosurfactante de cadena larga no --

fue factible, también debido al costo más elevado de las materias pri—

mas, lo que incrementa el precio del producto final. La diferencia con 

el cosurfactante utilizado actualmente no fue significativa, por lo que 

se descartó la posibilidad. 

Otro aspecto que influyó en lo referente al aspecto visual es el -

sedimento que se formó en todas las muestras. El agua con la que se hi 

cieron las microemulsiones fue tomada del lugar de preparación del acei 

te de pino, y su dureza está entre 60 y 85 ppm. Esta dureza afecta el 

producto formando sales de ácidos grasos insolubles (específicamente --

Ce++  y. Mg41.). Se utilizó agua desmineralizada y se comprobó su efecto, 

ya que no se formó sedimento. 

En el caso fue más económico utilizar como emulsificante el jabón, 

pues además de ser aniónico tiene altos valores de HLB (menores de 40 -

solubilidades, pero mayores que 20) y bajo costo. El tipo de jabón uti 

lizado fue el de corozo (variedad de las Palmas Americanas, ver Anexos 

para propiedades), que tienen su composición de ácidos grasos adecuados 

para manufacturar soluciones jabonosas. 

El corozo posee una adecuada actividad tensoactiva debido a su al-

to porcentaje en ácido láurico y oléico. Los jabones de grasas veneta-

les son buenos emulsificantes, por su neutralización de grasas, ello --

los hace más suaves. 

Dentro del último paso, en el proceso de fabricación lo importante 

es que la partícula sea pequeña, (que se logra durante el proceso de clt, 

lentamiento-enfriamiento) pues hace a una microemulsión transparente y 

estable. La agitación rápida ayuda a la mezcla para homogeneizarla y -

ayuda a que el proceso de enfriamiento se lleve a cabo en un tiempo me-

nor. 



CONCLUSIONES 

1. La concentración de jabón más favorable, por su costo, estabilidad 

y buenas propiedades, se encuentra 1.1% arriba de la concentración 

utilizada actualmente. 

2. El rango de pH de 10.5 o mayor, es el más adecuado por la resonan-

cia del ion carboxilato no disociado, lo cual aumenta la estabili-

dad al cambio de temperatura. 

3. El dato de CMC encontrado en la figura No 1, x 	1.1% dió el valor 

en la cantidad necesaria de micelas para que la solución jabonosa 

solubilizara todos los aceites en el medio acuoso. 

4. La razón -cosurfactante:surfactante- 1:1 en el punto óptimo de la 

gráfica (o sea en el CMC) es el más adecuado por su costo más bajo, 

estabilidad a cambios bruscos de temperatura y olor a desinfecta►--
te. 

5. La relación con un cosurfactante de cadena más larga no se puede - 

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

6. La dureza del agua forma sales insolubles de Ca++  y Mg++, por lo -

tanto es conveniente utilizar agua desmineralizada. 

7. Se obtuvo un ahorro en tiempo de preparación del 8.35%, además de 

buena estabilidad, con agitación a 1710 rpm y calentamiento-enfria 

miento en un período corto. 

8. La formulación actual y el proceso de fabricación fueron modifica-

dos, con las especificaciones anteriores, logrando un nivel ápti--

mo en calidad, con un incremento mínimo en el costo. 
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RECOMENDACIONES 

1. Se aconseja el uso de Agua Desmineralizada en el proceso; --

pues se probó que el agua sin tratamiento ❑ de "chorro" dada su 

dureza, forma sales insolubles de Acidas grasos que producen ca-

racterísticas visuales no deseadas. 

2. Se recomienda una modificación en el tanque mezclador, parte 

del equipo utilizado para fabricar emulsiones. La modificación 

consiste en una "chaqueta" con entrada de vapor y agua de enfría 

miento; que facilitaría el proceso de calentamiento-enfriamiento, 

ahorrando tiempo y optimizando calidad del producto final. 
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hp. 1 1/2  

mat. E hierro 

galvanizado 

serpentín de vapor 

con entrada de agua 

de enfriamiento 

apéndice no.5 

tanque mezclador 

entrada --> 	 
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APENDICE NQ 6 

Aparatos utilizados 

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

- Celda de Conductividad 
YSI 3400 

- Baño Térmico 
Fisher versa bath 
Catalog 15-458-3 
Serie 136 
Modelo 131 

- Balanza 
Triple Beam Balance 
Ohaus Series 700,800 
Nº 2,729,439 

- Potenciémetro 
Beckman Zeromatic 553 

- Electodo de pH 
Orion 
Cat NQ 91-01 

- Infrarrojo 
Perkin-Elmer 
Serie NQ 1493 
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APENDICE No 7 

Análisis de error 

Los valores obtenidos para la Figura Nº 1 fueron tratados por el mé-

todo del Q crítico para rechazar algunos de los datos, que se salían del 

patrón lineal. El método utilizado fue el siguiente: 

Q = más cercano-sospechoso , 
máSTél1W5-sospéaloso 

con un Q crítico a 90% de confidencia. Los valores unitarios en sí, es-

taban medidos con presición, por lo que no se rechazó ninguno. Los va--

lores ya como un total, en la gráfica, sí fueron descartados porque el -

patrón que siguieron no coincidía con los otros puntos. 

Las medidas tornadas con el puente de conductividad, como se había -

mencionado con anterioridad, son muy suceptibles a materias que interfie 

ren en las lecturas; además del cambio de temperatura al alcanzar estabi 

lided térmica. Lecturas que se tomaron con 1°C de diferencia en el baño 

térmico pudieron afectar su valor de la conductividad especifica, ya que 

la constante de la celda (tomada a 25°C) tiene una relación directa. 

Substancias ajenas a la solución 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. El CO
2 

es otro factor importante porque le muestra pudo estar en 

contacto con él, y así variar un poco la medida. 

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

los cuales en un momento pudieron variar de lectura, por los aspectos an 

teriormente mencionados. Las lecturas variaron, algunas veces, hasta en 

8 ohms. 
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