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RESUMEN

TITULO: PRODUCCION DE EMULSIONES POLIMERICAS A PARTIR DE POLIESTIRENO
POST-CONSUMO, CON POSTERIOR APLICACION EN LA FABRICACION DE
AGLOMERADOS".

AUTOR: LUIS ERNESTO CORTES CASTILLO™

Palabras claves: poliestireno alto impacto, emulsion, aglomerado

En las Ultimas décadas debido al desarrollo tecnoldgico, el hombre ha generado consumo
indiscriminado de materiales poliméricos. Pese a las diferentes campafias de prevencion
propuestas por entes gubernamentales y sociedades protectoras de medio ambiente, no ha sido
posible la implementaciéon de un método de reciclado o manejo de residuos solidos urbanos.
Estadisticas sobre la problematica actual, permiten el aprovechamiento de los materiales
poliméricos contenidos en productos plasticos derivados de la industria del petréleo, clasificandolos
como materias primas agotables, convirtiéndolas en residuos de alto valor con alternativas faciles
de recuperacion y de facil consecucién. En busca de soluciones a este problema, en este trabajo
se decidié darle un empleo Util al poliestireno post-consumo empleandolo en la preparacion de
emulsiones poliestireno-agua-Emulsificante. Antes de comenzar con la preparacién de la emulsién
se experiment6 hasta encontrar el mejor tensioactivo para el tipo de emulsiones que se deseaba
preparar, escogiéndose la lecitina de soya por ser un emulsionante natural, biodegradable y de
facil consecucion. Durante la preparacién de la emulsion se llevaron a cabo diversos ensayos
variando las proporciones de los componentes, hasta obtener emulsiones estables, disminuyendo
al maximo la cantidad de solvente apolar y emulsificante para obtener un proceso amigable al
ambiente. Posteriormente se realizé el andlisis infrarrojo de las emulsiones para corroborar la
formacion de la emulsién donde se usaron las bondades de los emulsificantes anfotéricos.
Seguidamente se fabricaron aglomerados a partir de cascarilla de arroz como matriz de refuerzo y
usando la emulsibn como agente de pegado.

! Trabajo de grado
** Facultad de Ciencias, Escuela de Quimica, Director GUTIERREZ José Carlos
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ABSTRACT

TITLE: PRODUCTION EMULSION POLYMER FROM POLYSTYRENE POST-CONSUMER WITH
POST- APPLICATION IN THE MANUFACTURE OF AGGLOMERATE?.

AUTHOR: LUIS ERNESTO CORTES CASTILLO™

KEY WORDS: polystyrene high impact, emulsion, particle board

In recent decades due to technological development, man has created indiscriminate use of
polymeric materials. Despite the different prevention campaigns proposed by government agencies
and environmental protection societies, has not been possible to implement a method of recycling
or solid waste management. Statistics on the current problem, allow the use of polymeric materials
in product plastics derived from petroleum industry, classifying them as non-renewables raw
materials, making high-value waste recovery and easy alternatives easy to achieve. In search of
solutions to this problem, this paper decided to give useful employment to post-consumer
polystyrene used in the preparation of polystyrene-water-emulsions, emulsifier. Before starting the
preparation of the emulsions experiment to find the best for the type of surfactant emulsions that
wanted to prepare, choosing soy lecithin emulsifier being a natural, biodegradable and easy to
achieve. During the preparation of the emulsion was carried out several tests by varying the
proportions of the components, to obtain stable emulsions, decreasing the maximum amount of
apolar solvent and emulsifier for environmentally friendly process. Later infrared analysis was
performed to corroborate the emulsions formation which used the benefits of amphoteric
emulsifiers. The pellets were produced from rice husks as reinforcement using the emulsion as
bonding agent.

? Degree Project
** Faculty of Science , School of Chemical , Director GUTIERREZ José Carlos
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INTRODUCCION

La sociedad de consumo, junto con la revolucién tecnoldgica constante, ha dado lugar a la
mayor produccion de residuos de toda la historia de la humanidad, generdndose asi
inconvenientes de tipo medioambiental. La evolucién de la sociedad debe implementar
mejoras tecnolégicas en la produccion limpia o amigable al ambiente; reduciendo la

produccion de residuos o realizando procesos de minima produccion de los mismos.

La generacién de soluciones paralelas a diversos problemas como la contaminacion; y la
constante busqueda del cuidado de los recursos naturales no renovables; permiten

elucidar posibles salidas a las problematicas, acompafiadas de las tradicionales.

El concepto de "Basura" es subjetivo. El cual surge de la sociedad de consumo, y del
desconocimiento del valor o de las posibilidades que representa a la sociedad.
Identificando que lo que algunos denominan residuo “basura”; surge como la materia

prima del presente que con el transcurrir del tiempo adquiere valor en el mercado.

Los materiales reciclados pueden presentar caracteristicas similares al nuevo producto
entre las que se encuentran: calidad, tenacidad, desgaste, resistencia al agua, a
temperatura, ignifugos, antifingicos y demas factores que le permiten competir frente a

los materiales tradicionales.

La obtencion de un material de poliestireno post-consumo, que aporta sus capacidades
fisicas y quimicas, como sustituto parcial de una materia prima de gran impacto en la
elaboracion de productos con aplicaciones en pinturas, maderas plasticas, aglomerados y

aislantes.
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1. ESTADO DEL ARTE

Varios estudios han demostrado que polimeros reforzados con fibras naturales, han sido
de gran utilidad en la produccién de composites; Entre los mas importantes encontramos
a Oksman y otros quienes estudiaron la influencia de diferentes fibras de platano, yute,
lino en el refuerzo de una matriz de polipropileno; encontrandose que la rigidez y la flexion

incrementd al aumentar el contenido de fibras.

Adicionalmente Bengtsson, Oksman; se centraron en la optimizacion de aglomerados
reforzados con diferentes cantidades de silano, encontrandose una relacion minima del 4

% en relacion peso a peso; evidenciado un mejor entrecruzamiento al adicionarse.

Wambua y otros; reportaron que las propiedades mecanicas de aglomerados de
polipropileno reforzados con fibras de coco, cafiamo, yute; presentaron mejor resistencia
a la traccion a medida que se aumentaba el volumen de fibra. Entre los refuerzos
estudiados concluyeron que el de fibra de coco presentaba menor variacién de las

propiedades, en comparacion con las de cafiamo.

Cérdoba y otros; proponen el aprovechamiento de polipropileno y polietilieno de alta
densidad reciclada, reforzada con fibra vegetal tetera, utilizando la fibra como refuerzo en
la matriz polimérica; encontrando como conclusion importante que la proporcién optima en
la produccién del aglomerado o madera plastica es en la que se empleaban 70% de
Polipropileno y 30% de polietileno. Evidenciando ademas la mejora de las propiedades de

ductilidad al incorporar un porcentaje de fibra en la formulacién.

Delgado, Cortés; propusieron la elaboracibn de materiales reforzados con caracter
biodegradable a partir de polietileno de baja densidad y bagazo de cafia modificado;
recomendando estudiar el mecanismo de degradacién del material obtenido y realizar

trabajos exploratorios con agentes naturales.
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Aranberri y otros; Elaboraron y caracterizaron emulsiones estabilizadas por polimeros y
agentes tensioactivos; argumentando la importancia de las emulsiones concentradas en la

industria farmacéutica actual.
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2. MARCO TEORICO

2.1 PROBLEMATICA DE LOS POLIMEROS EN COLOMBIA Y EL MUNDO

En las ultimas décadas debido al desarrollo tecnoldgico, el hombre ha generado consumo
indiscriminado de materiales poliméricos. Pese a las diferentes campafias de prevencién
propuestas por entes gubernamentales y sociedades protectoras de medio ambiente, no
ha sido posible la implementacion de un método de reciclado o manejo de residuos

s6lidos urbanos.

Estadisticas sobre la problematica actual, permiten el aprovechamiento de los materiales
poliméricos contenidos en productos plasticos derivados de la industria del petroleo,
clasificados como materias primas agotables, convirtiéndoles en residuos de alto valor

con alternativas faciles de recuperacion y de facil consecucion.

En nuestro pais el uso de estos materiales no ha sido acorde con la tecnologia
desarrollada para el aprovechamiento y desarrollo de estos. En Colombia, encontramos
un aumento del consumo y la generacién de residuos urbanos per-cépita/dia oscilando
entre 0.5 y 0.8 Kg, de los cuales 0.056 Kg corresponden a desechos plasticos,
representando el 20% del volumen y de un 5 a un 7% del peso total de desechos

generados a nivel urbano 1,

El consumo per-capita de plasticos en Colombia es de 11,3 Kilos anuales, inferior a
Estados Unidos (99 Kg), Italia (65,7 Kg), Japén (97 Kg) y paises latinoamericanos como
México (25,5 Kg) y Venezuela (18 Kilos). La capacidad instalada por produccién de
resinas plasticas en Colombia es de 421000 Mg/afio, con una utilizacion del 84% con
excepcion del polietileno de baja densidad se satisface la demanda nacional y se dispone
de excedentes importantes para la exportacion. El sector de envases y empaques es el de
mayor volumen, con una participacién del 55% (213400 Mg/afio) del mercado total

colombiano, en 1993 2121,
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Existe la necesidad de crear diferentes procesos para aprovechar estos residuos; para
lograr disminuir el impacto al entorno y ofrecer nuevas alternativas de creacion de

industria.

Figura 1. Distribucién de Residuos sélidos urbanos en Colombia 4.
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Figura 2. Distribucién de Residuos Urbanos a Nivel Mundial &,
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2.2 REUTILIZACION DE PLASTICOS

La reutilizacion de residuos es desde hace algunos afios, motivo de discusion. El objetivo
de la reutilizacion es, impedir que los residuos producidos se desperdicien. Empleandolos
cémo materias prima en la produccién, después de una etapa de preparacion.

Gracias al reciclado pueden reducirse las cantidades de residuos asi como las de materia
prima y energia necesarias para la produccion del nuevo material. En este sentido, el

reciclado es una manera de reducir las cargas sobre el medio ambiente @,

El beneficio que obtienen las personas y el entorno en que se mueven es fuertemente
dependiente de lo perfecta que sea la ejecucion de estos ciclos, de los costosos que

resulten y de la posible reutilizacion de los productos recuperados.

El reingreso de un material post-consumo a una cadena productiva permite, la reduccién y
minimizacion del impacto ambiental; generando nuevas oportunidades econdémicas y
creando materiales con buenas propiedades fisicas y quimicas, con comportamientos
similares al material obtenido por primera vez. Ofreciendo adicionalmente alternativas a

pequefios empresarios en la creacion de pequefas industrias.

2.3 EL POLIESTIRENO

Se designa con las siglas PS. Estructuralmente, es una cadena larga de carbono e
hidrogeno, con un grupo fenilo unido cada dos atomos de carbono. Es producido por
polimerizacion vinilica de radicales libres a partir del monémero de estireno. A
temperatura ambiente, el poliestireno es un sélido termoplastico, que puede ser fundido a
altas temperaturas para moldearlo por extrusion y después resolidificarlo. EIl monémero
utilizado como base en la obtencion del poliestireno es el estireno (vinilbenceno): C¢ Hs —
CH = CH, .
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Figura 3. Monémero de estireno

C_
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La polimerizacién del estireno produce un termoplastico transparente, incoloro, duro y
rigido llamado poliestireno (PS), se conocen fundamentalmente tres tipos de poliestireno,
poliestireno para uso general (General-purpose polystyrene, GPPS), para ciertas
aplicaciones, se le afiaden cauchos (diénicos y de otras clases), con el objeto de impartir
extensibilidad, tenacidad y resistencia al impacto. Estos materiales se denominan
"poliestirenos resistentes al impacto” (high-impact polystyrene, HIPS), el tercer tipo de
poliestireno llamado expandible, (Expandable polystirene, EPS), es mejor conocido

comercialmente como anime 22,

2.3.1 Condiciones de procesamiento

Normalmente se usa alimentacion por gravedad; los tamafios de los granulos se controlan
precisamente para proporcionar al procesador tamafios y densidades exactas en el
material. Los GPPS y los HIPS tienen excelente estabilidad térmica, por lo que se usan en
una gran variedad de equipos de extrusion y de moldeado.

El material recuperado se maneja bien respecto a la resma nueva en proporcion hasta de
30% en moldeado y 50% en extrusion. Las piezas de PS hechas con mezclas de
material nuevo y recuperado normalmente no se distinguen de las que contienen
Unicamente material nuevo; el uso de material recuperado en articulos que han de estar
en contacto con alimentos puede no estar permitido 2.

En general, los poliestirenos son compatibles entre ellos, pero no con otros polimeros,
aunqgue hay algunas excepciones. La falta de compatibilidad produce piezas débiles y con
propiedades no uniformes. Si un equipo fue utilizado para procesar otro material, debe

purgarse muy bien con PS antes de procesar GPPS o HIPS en él.
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2.3.2 Polimerizacion del poliestireno

A escala industrial, el poliestireno se prepara calentando el etilbenceno (CgHs—CH,-CHa)
en presencia de un catalizador para dar lugar al estireno (CsHs—CH=CH,). La
polimerizacion del estireno requiere la presencia de una pequefa cantidad de un iniciador,
entre los que se encuentran los perdxidos, que opera rompiéndose para generar un
radical libre. Este se une a una molécula de monémero, formando asi otro radical libre
mas grande, que a su vez se une a otra molécula de monémero y asi sucesivamente.
Finalmente se termina la cadena por reacciones tales como la unién de dos radicales, las

cuales consumen pero no generan radicales ?%.

Figura 4. Reaccién de polimerizacion del estireno

c=cC *—CID—Q—Rad
HoH H o H
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H H H H H H H H - H H H H

2.3.3 Propiedades del poliestireno

Hay que tener en cuenta que ademas de los enlaces covalentes que mantienen unidas a
las moléculas de los mondmeros, suelen producirse otras interacciones intermoleculares e
intramoleculares que influyen notablemente en las propiedades fisicas del polimero, que
son diferentes de las que presentan las moléculas de partida. El poliestireno, en general,
posee elasticidad, cierta resistencia al ataque quimico, buena resistencia mecanica,
térmica, eléctrica y baja densidad. El poliestireno es un polimero termoplastico. En estos

polimeros las fuerzas intermoleculares son muy débiles y al calentar las cadenas pueden
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moverse unas con relacion a otras y el polimero puede moldearse. Cuando el polimero se
enfria vuelven a establecerse las fuerzas intermoleculares pero entre 4&tomos diferentes,

con lo que cambia la ordenacién de las cadenas .
2.4 EMULSIONES

Las emulsiones son mezclas de componentes poco o nada miscibles, por lo que deben
introducirse en su formulacién sustancias que faciliten la dispersién de sus componentes
de forma intima y mantengan durante un cierto tiempo estable la emulsion. Tales
sustancias se denominan emulsionantes o emulgentes. Su seleccién debe permitir

conseguir emulsiones de las propiedades requeridas durante el tiempo deseado.

La seleccion de emulsionantes suele hacerse de forma empirica o intuitiva, basandose en
la experiencia previa y realizdndose posteriormente experimentacién para probar si el
producto seleccionado es satisfactorio. El conocimiento de los mecanismos por los que
actia una emulsion puede ayudar a su seleccion de forma mas répida y eficaz,

ahorrandose tiempo y dinero.

Las emulsiones son sistemas formados por dos fases parcial o totalmente inmiscibles,

una es denominada fase continua o dispersante y la otra la fase discreta o dispersa ! 3,

Figura 5. Esquema de una emulsion ¥

Fase Discreta o Dispersa Fase Continua o Dispersante
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Generalmente el tamafio de la fase discreta tiene alguna dimension lineal entre un
nandémetro y una micra, son estos tamafios tan pequefios los que le dan a la emulsion sus

importantes propiedades.

En la mayoria de las emulsiones una de las fases es acuosa y la otra es un aceite polar.
Las emulsiones con el aceite como fase dispersa se conocen como emulsiones de aceite
en agua (oil-in-water, o/w) y las emulsiones con agua como fase dispersa se conocen

como emulsiones de agua en aceite (water-in-oil, w/o) 15 13,

El tipo de emulsion que se tiende a formar depende fundamentalmente de los volimenes
relativos de las dos fases presentes y del balance entre las propiedades hidréfilas e
hidréfobas del agente emulsificante. Generalmente se suele cumplir la regla de Bancroft:
la fase continua es aquella que solubiliza al agente emulsificante. También es posible la

transformacion de una emulsion O/W a W/O 6 viceversa B! (4 61,

Figura 6. Fases y tipos de Emulsiones ™

Por tipos de fases:

Por el tamano de micela:

* Directas: O/W
Fase dispersada lipofdlica Y ‘Emulsiones Microemulsiones

Fase continua hidrofilica '0- O : (¢=10° m) (¢=10*m)

* Inversas: W/O

Fase dispersada hidrofilica
Fase continua lipofolica

* Multiples W/O/W '@° 0% 9%

Fase dispersada hidrofilica : ‘  aol?
Fase dispersada lipofdlica (@05 - Doa
Fase continua hidrofilica 00,0 2.0 ¢
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2.4.1 Estabilidad de las emulsiones

Las emulsiones son termodindmicamente inestables. En una emulsién la energia libre
asociada a la superficie incrementa la energia libre total del sistema. Por tanto la emulsién
tiende a romperse espontaneamente reduciéndose de este el modo el area interfacial.

La emulsién se puede estabilizar mediante la introduccién de agentes tensioactivos. Su
acumulacion en la interface aceite-agua reduce su tension interfacial y, por tanto, la

energia libre superficial del sistema es menor.

Una emulsion puede mantenerse estable durante un cierto tiempo, la disminucion de
temperatura mejora de forma considerable la estabilidad de las emulsiones al frenar el

(13 051 En la figura 7 se

movimiento browniano de las particulas que las componen P
resumen algunos de los posibles mecanismos de rotura espontanea de una emulsion:
“‘creaming” o sedimentacién inversa, sedimentacion, floculacion, coalescencia, Yy
engrosamiento de gotas (Ostwald ripening), que pueden ocurrir simultdnea o

secuencialmente y a velocidades muy variables y dependientes de muy diversos factores.

Figura 7. Mecanismos que contribuyen a la inestabilidad de las emulsiones &

Eoy
oA ‘ & ){
1 LR &

- ® - @
ot

Cstwaid Rigening Cosiescencia
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A continuacion se explican cada uno de los mecanismos de inestabilidad de las

emulsiones:

* “Creaming’/sedimentacién. Se trata de un proceso causado por la accion de la
gravedad y produce un gradiente vertical de concentracién de las gotas sin variar la
distribucion del tamafio de las mismas. Para las emulsiones o/w, las gotas de aceite son
menos densas que la fase continua y acuosa y por lo tanto principalmente ocurre el

“creaming” .

» La floculacion es la adhesién de las gotas sin fusionarse y no existe una variacion en la
distribucion de tamafio de gotas. El proceso de la floculacion esta controlado por un
equilibrio global entre las fuerzas de atraccién electrostaticas de van der Waals, y

repulsivas de tipo estéricas y de hidratacion ¥.

» Coalescencia es la fusién de gotas para crear unas gotas mas grandes con la
eliminacion de parte de la interfase liquido/liquido. Este cambio irreversible requeriria un
aporte extra de energia para restablecer la distribucién de tamafio de particula original. A
pesar de que el proceso de inestabilidad debido a la coalescencia no se comprende en
su totalidad, se cree que esta relacionado con la curvatura preferida y con la rigidez de la

capa de tensioactivo que estabiliza la emulsién &,

» Engrosamiento de gotas (Ostwald ripening). Se debe al crecimiento de las gotas mas
grandes a costa de las mas pequefias hasta que éstas Ultimas practicamente
desaparecen. Este proceso ocurre a una velocidad que es funcién de la solubilidad de la
fase dispersa en la fase continua y se debe a que la presion interna de las gotas (presion

de Laplace) es mayor en las gotas mas pequefias .

En general, el complejo proceso de la inestabilidad de las emulsiones suele ocurrir
mediante la combinacién de los cuatro posibles procesos de inestabilidad que pueden
suceder simultaneamente a diferentes velocidades. De hecho, la mayoria de las veces,
dos de los procesos anteriormente citados se suelen acoplar. Por ejemplo, las

velocidades de flotacion en las emulsiones diluidas son mas rapidas en sistemas
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floculados que en los no-floculados debido al aumento del tamafio de particula flotante en
el primer caso .

La estabilidad de las emulsiones vendra determinada especialmente por la cinética de los
procesos de floculacién y de coalescencia. Los principales parametros involucrados son:

 La distribucion del tamafo de gotas

 La temperatura

» La viscosidad de la fase continua y su variacion con la temperatura
» La naturaleza de la pelicula interfacial

» La existencia de barreras eléctricas o estéricas superficiales

La estabilizacion de una emulsién puede lograrse mediante tres tipos de especies
guimicas; particulas sélidas, o polimeros de peso molecular alto (como por ejemplo
almidon o polialcoholes) que aumentan la viscosidad de la fase continua y compuestos

anfifilicos de peso molecular medio o bajo llamados tensioactivos 22 ],

2.4.2 Agentes tensioactivos como emulsificantes

Los agente tensioactivos, son moléculas que pueden adsorber en las interfaces, formar

151 Estas moléculas estan

agregados y auto asociarse en soluciones acuosas
caracterizadas por la posesion de dos partes de naturaleza opuesta, una polar y otra
apolar. La parte polar o hidréfila de la molécula puede llevar una carga positiva o negativa,
y es esta parte la que define al agente tensioactivo como catidnico o anionico
respectivamente. Otros agentes tensioactivos en cambio, no muestran carga iénica (no-
i6nicos). La parte apolar o hidréfoba de la molécula generalmente suele ser una cadena
longitudinal de hidrocarburos. La Figura 8 muestra un esguema de una molécula de

agente tensioactivo tipico ®.
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Figura 8. Esquema molecular de un tensoactivo &

Cadena hidrafoba

Cabeza pijlréﬁla
S

Distancia tipica = 1.5 nm

2.4.3 Clases de agentes tensioactivos:

Los agentes tensioactivos se pueden clasificar en funcién de la naturaleza ionica de la

cabeza:

i) Anidnicos: se trata de los agentes tensioactivos que presentan la cabeza hidréfila con
carga negativa. Todos ellos poseen un contra-ion positivo que suele ser el Na*. A este tipo
pertenecen los detergentes sintéticos como los alquil benceno sulfatos, los jabones (sales
de sodio de &cidos grasos), los agentes espumantes como el lauril sulfato, los

humectantes del tipo sulfosuccinato, los dispersantes del tipo lignosulfatos, etc.

i) No-idnicos: En disolucion acuosa no originan iones. Poseen grupos funcionales
hidrofilos (tipo alcohol, fenol, éter o amida) con elevada afinidad por el agua, lo que los
hace solubles en esta. El grupo hidréfobo es generalmente un radical alquilo o alquil
benceno y a veces una estructura de origen natural como un acido graso, sobre todo
cuando se requiere una baja toxicidad, algunos de estos son productos de condensacion
del 6xido de etileno con materiales fendlicos o grasos o los alquilpoliglucdsidos. Son
compatibles con todos los tipos de tensioactivos. En general presentan bajo poder
espumante y pueden ser productos liquidos o pastosos. En muchas aplicaciones se
afiaden cotensioactivos (alcoholes, acidos y aminas de cadena corta) para mejorar su

actuacion B9,

ii) Catiénicos: Tienen grupos funcionales que se ionizan en disolucién acuosa originando

jones con carga positiva y responsables de la actividad superficial. ElI contra i6n
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resultante, un anion, es generalmente del tipo halogenuro. Los tensioactivos Catidnicos

son principalmente compuestos nitrogenados del tipo sal de amonio B,

Presentan la ventaja que son compatibles con los tensioactivos no i6nicos y anfotéricos y
la desventaja de ser incompatibles, excepto casos especiales, con los tensioactivos
anionicos. Asi mismo, su capacidad detersiva y su biodegradabilidad son bajas. Se suelen

usar como agentes emulsionantes a pH inferiores a 7 12 3],

iv) Anfotéricos: Combinan en una misma molécula los caracteres aniénicos y Cationicos.
Poseen grupos funcionales que pueden ionizarse en disolucion acuosa confiriendo al
compuesto el caracter anionicos o cationicos, segun las condiciones del medio: ciertos
anfoteros son insensibles al pH, otros son de tipo catiénicos a pH éacido y de tipo
anioénicos a pH alcalino. Pertenecen a este grupo los aminoacidos y los fosfolipidos. Son

compatibles con todos los tipos de tensioactivos B,

2.4.3.1Lecitina de Soya

La lecitina de soya es un emulsificante natural utilizado como agente humectante,
dispersante, lubricante, modificador de viscosidad, instantaneizador. La fosfatidilcolina,
comunmente denominada lecitina, es un componente importante de las membranas y

lipoproteinas, es sintetizada en el organismo y no se considera un nutriente esencial %2,

Figura 9. Forma estructural de la fosfatidilcolina ?

Esta constituida por lipidos, acidos grasos esenciales poliinsaturados y fésforo
(fosfolipidos). Es un fosfolipido linoleico, fésforo y nitrégeno. La unién del inositol mas la
colina da origen a una fosfatidilcolina o lecitina. Cuando sufre hidrélisis, produce dos
moléculas de acidos grasos, una molécula de glicerol, una de acido fosférico y un

compuesto nitrogenado, generalmente la colina.
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Figura 10. Estructuras quimicas que conforman la lecitina de soya 2!

Q H,C—0-C-R Q
I —0O—C— I
H,C—0-C-R; 2 ! H,C-0-C-Ry
9 |
—C-0— R,~C-O-CH
R,~C-0-CH Rp—C~O—CH 2 " o OH
|1
© ‘ o CHa © ‘ 0 H,C-0-P-0
|1
HZC—O—IID—O—CHZ-CHZ-ITILCHg, H2C—O—F|’—O—CH2-CH2-NI-Jlr3 0 @
OH
0. CH, o
Fosfatidilcolina Fosfatidiletanolamina Fosfatidilinositol

2.4.3.2 Nonilfenol

Pertenece a una familia de compuestos organicos, subconjunto de los alquilfenoles;
empleandose como precursor Gtil para ciertos detergentes. Adicionalmente presenta poca

solubilidad en agua y moderada en alcohol 2.

Figura 11. Estructura del Nonilfenol &

OH

HsC CHs

CHs; CHj

Los alquilfenoles sometidos a etoxilacion, producen alquilfenoles etoxilados; los cuales
son utilizados como tensioactivos industriales. Entre sus aplicaciones se encuentra como
agente emulsionante y Gtil en la polimerizacion por emulsién; en laboratorio para la

fabricacién de detergentes y pesticidas. Adicionalmente se utiliza como surfactante en la

limpieza y productos cosméticos %!,
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2.4.4 Accion de los tensioactivos en la emulsificacion

La capacidad de estabilizacién de un tensioactivo depende tanto de la naturaleza del
mismo como del tipo de emulsiébn sobre la que actie. Una medida de la accion
estabilizadora de un tensioactivo viene dada por la magnitud de su balance Hidrofilico -
Lipofilico (HLB), que es un concepto que evalla la fuerza relativa de dos extremos

hidrofilicos y lipofilicos de su molécula.

En el caso de las emulsiones O/W con tensioactivos iénicos, su poder estabilizador viene
dado fundamentalmente por la disminucion de la velocidad del proceso de floculacion. En
cambio las emulsiones W/O no ven modificada su cinética de floculacién por la presencia
de tensioactivos: al ser la fase continua organica las moléculas de tensioactivo en la
interfase estan orientadas con su grupo lipofilico hacia el exterior de la gotita, con lo que

no se reduce el potencial de repulsion ni, por tanto, la velocidad de floculacion.

Una viscosidad interfacial alta dificultara la coalescencia. Este caso ocurre cuando se
forma un cristal liquido en la superficie de las gotas, por ejemplo cuando se usa lecitina en
determinadas emulsiones O/W o en el caso de una emulsion O/W estabilizada con algun

tensioactivo oxietilenado.

2.4.5 Caracterizacion de emulsiones

La capacidad emulsionante de un determinado tensioactivo no es sencilla de definir, y se
han dedicado grandes esfuerzos a la invencion de algun criterio simple que permitiera
comparar distintos emulsionantes entre si y asi poder cuantificar sus respectivas

capacidades emulsionantes.

La constatacion de que los tensioactivos permiten estabilizar emulsiones en base a su
estructura con un extremo anfifilico y otro anfifatico inspiré la idea de caracterizar su
capacidad emulsionante mediante un indice que compara los pesos relativos de ambos
extremos de la molécula, o, al menos, relacionara la capacidad emulsionante con otros
parametros conocidos. El Balance Hidrofilico — Lipofilico (“Hydrophile — Lipophile

Balance”, HLB) es un concepto introducido por Clayton (1943). Observé que para una
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aplicacion particular y una temperatura dada, en una serie homologa de tensioactivos —
por ejemplo los alquil-aril-éteres — hay uno especifico que actia de forma optica. Para
esta aplicacion se considera que este tensioactivo es el que esta balanceado, es decir,

compensa sus “fuerzas” Hidrofilica y Lipofilica 3 &,

2.4.6 NUmero HLB

El método HLB o método del nimero HLB (NHLB) en su versién original consiste en
asignar a cada tensioactivo un numero determinado mediante un laborioso trabajo
experimental o bien mediante aproximaciones empiricas. El valor del numero HLB indica

las caracteristicas emulsionantes de la molécula considerada *3 Bl 23],

Se suele definir el nimero HLB como sigue:

Nyrp = A x 20
VHELE T na4l

Donde H y L son las masas moleculares de los grupos hidrofilico y lipofilico de la
molécula, respectivamente. El valor del nimero HLB variara, pues, entre 0 y 20. Los
emulsionantes con un HLB de 10, segun la definicion, estaran equilibradamente
distribuidos entre las dos fases presentes. La ecuacion anterior es solo aplicable a
tensioactivos no iénicos. Se dispone de ecuaciones empiricas que proporcionan el valor
del numero HLB para distintas familias de tensioactivos a partir de medidas analiticas

disponibles con facilidad, como el indice de saponificacién o el indice de acidez.

Tales ecuaciones tienen una restringida aplicabilidad: no pueden usarse para
tensioactivos iénicos, ni para no iénicos que contengan grupos hidrofilicos con oxido de
propileno, butileno, nitrégeno ni azufre. Estos tensioactivos dan valores de HLB gue estan
muy por debajo del que tendrian en base a su comportamiento real. Se han propuesto

factores de correcciéon como el de Heusch.

La determinacién experimental del nimero HLB de un tensioactivo desconocido consiste

en mezclarlo en proporciones conocidas con uno cuyo nimero HLB se conozca y ver su
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eficacia emulsionante sobre un aceite conocido. Mediante la simple regla de actividad de
Griffin se calcula el nimero HLB desconocido.

Un criterio simple, muy poco preciso, pero Util, consiste en observar las caracteristicas de
dispersion del tensioactivo en agua, y del aspecto de la dispersion deducir el valor del
namero HLB. Asi:

Tabla 1. Valor de HLB segun las caracteristicas de dispersion

Caracteristicas de las HLB
Dispersioén
No se dispersa Entrely4
Dispersion muy malay poco Entre 3y 6
estable

Dispersion lechosa después de Entre 6y 8

vigorosa agitacion

Dispersion lechosa estable Entre 8y 10
Dispersion traslucida Entre 10 y 13
Dispersion transparente Superior a 13

El valor del nimero HLB indica aproximadamente la capacidad emulsionante del
tensioactivo, y de, hecho, entre la informacion técnico — comercial suministrada por los
fabricantes de tensioactivos se suele precisar el valor de HLB de sus productos. Existen
tablas muy simplificadas que indican cual es el valor de HLB que debe tener un
tensioactivo para una aplicacién concreta (tabla 2). No obstante, tales valores son sélo
aproximados, pues la eficacia emulsionante depende no sélo del tensioactivo, sino de las
caracteristicas concretas de la interfase en la que se absorbe. El tensioactivo que

estabiliza la emulsién es el que se encuentra absorbido en la interfase y su concentracion
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dependerd, entre otros factores, de su solubilidad en las fases presentes. Por ello se han
publicado también tablas que concretan los valores requeridos de HLB para la

emulsificacién de un tipo de aceite concreto 3123,

Figura 12. Escala HLB

Acelte Agua-en- ;
Acelte Acelte u Agua
acelte :

Tabla 2. Aplicaciones de los tensioactivos en funcion de su valor HLB

HLB Aplicacion
3-6 Emulsiones W/O

7-9 Agentes humectantes

8-18 Emulsiones O/W
13-15 Detergentes
15-18 Solubilizadores

Como se ha comentado anteriormente, el HLB de un tensioactivo no idnico varia
considerablemente con la temperatura, ya que la interaccion entre el agua y un grupo
hidrofilico, o del aceite y un grupo lipofilico cambian con la temperatura. Para efectos de

comparacion los valores de HLB se determinan o calculan siempre a 25°C.
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2.4.7 Criterios de selecciéon de emulsionantes

Los factores que mas comunmente condicionan la seleccién de un emulsionante son los

siguientes:

» Naturaleza quimica y concentracion de las materias a emulsionar

* Fuerza i6nica de la mezcla a emulsionar

» Temperatura de trabajo, y temperaturas a las que puede estar sometida la mezcla
emulsionada antes de su empleo

» Caracteristicas especificas requeridas del emulsionante:

Solubilidad

Toxicidad y potencial irritante

Caracteristicas organolépticas

* Precio

2.4.7.1 Estructura Quimica
En ausencia de otros criterios, puede hacerse una primera seleccion de emulsionantes
cuyos tipos quimicos sean similares a los de las materias a emulsionar (ejemplo: los

compuestos aromaticos se emulsionaran con tensioactivos con grupos aromaticos) 3 23,

2.4.7.2 Solubilidad: EI emulsionante debe ser poco soluble en la fase interna, pero
soluble — en términos relativos — en la fase externa (regla de Bancroft). Por otra parte
como la variable que determina la capacidad de emulsificacion es la concentracién de
tensioactivo en la interfase, son normalmente mas eficaces por unidad de masa los
tensioactivos que, satisfaciendo la regla anterior sean relativamente poco solubles — en

términos absolutos — en la fase externa 312,

2.4.7.3 Proporciones en volumen: En términos generales, un exceso de aceite tiende a
dar emulsiones W/O, que requerird emulsionantes solubles en la fase organica. Si hay
exceso de agua, se forman normalmente emulsiones O/W, que requerirdn emulsionantes

solubles en agua. Este criterio tiene muchisimas excepciones #3123,
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2.4.7.4 Emulsionante i6nico o no iénico: Las emulsiones W/O se suelen preparar con
emulsionantes no iénicos, ya que los idénicos no se muestran efectivos: al estar en el
interior de las gotas las partes polares de las moléculas, estas no inducen repulsion entre
gotas. Las emulsiones O/W pueden prepararse con ambos tipos de tensioactivos. Las
mezclas de tensioactivos no iénicos, son por lo coman, mas efectivas que un dnico
tensioactivo.

Las mezclas de un tensioactivo no iénico y otro aniénico han demostrado ser muy
efectivas en muchos casos: con proporciones masicas de 40-50% de anidnico en

emulsiones O/ se obtiene una interfase flexible (por el no i6nico) y estable por el ibnico
[13], [23]

2.4.8 Lareglade Bancroft

Bancroft en 1930 fue el primer investigador que comprendié que la estructura de una
emulsion, obtenida usando un tensioactivo, depende en gran medida de la naturaleza de
dicho tensioactivo. Bancroft establecié una regla empirica en donde el liquido en el cual
la solubilidad del tensioactivo es mayor actia como fase continua de la emulsion. La
regla de Bancroft muestra como la formacién y la estabilidad de las emulsiones esta

estrechamente conectada con la eleccion del emulsionante ?°,

2.4.9 Las aplicaciones de las emulsiones

Las aplicaciones de las emulsiones en sus distintas formas son extremadamente
variadas en el campo industrial y tecnoldgico. Las emulsiones no solo mejoran, simplifican
0 abaratan métodos convencionales sino que en muchas ocasiones posibilitan el
desarrollo de nuevas tecnologias. Los emulsionantes empleados son de particular interés
ya que sus efectos son conseguidos con pegquefias cantidades de los mismos. De todos
modos, es frecuente que sea necesaria la adicibn de agentes humectantes,
Solubilizadores espesantes 0 agentes que impidan la degradaciébn quimica o

microbiolégica ™.

En la formulacion de sistemas en emulsion. Normalmente se distingue entre dos tipos de

ingredientes: por un lado el “agente emulsionante” y, por otro, el “estabilizador”.
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2.4.9.1 Caracteristicas de un buen agente emulsionante y de un agente estabilizador

Para que un polimero o (una molécula pequefia) sea efectiva como agente emulsionante
debe poseer actividad interfacial, esto es, debe tener la capacidad de disminuir la tension
en la interfase agua-fase oleosa, de manera sustancial a la vez que rapida. Hablando de
un modo general, cuanto menor es la tension interfacial mayor es la extension sobre la
cual las gotas pueden ser dispersadas durante una agitacion intensa o en flujo turbulento.
Ademas, para que una molécula tenga actividad superficial, esta debe tener caracter
anfifilico 3 B 231,

Los procesos fisicoquimicos implicados en la prevencion de la agregacion o coalescencia
de las gotas son los clasicos mecanismos de estabilidad coloidal de estabilizacion estérica
y estabilizacion electrostatica. Para que una molécula sea mas efectiva en la
estabilizacion de particulas dispersas o gotas de emulsion, deberia mostrar las siguientes

cuatro caracteristicas:

* Fuerte adsorcién (grado sustancial de caracter hidrofilico).

» Recubrimiento completo de la superficie (presencia de suficiente polimero para saturar
completamente la superficie).

* Formacion de una gruesa capa de estabilizacion estérica (el polimero es
predominantemente hidrofilico y de un alto peso molecular).

* Formacién de una capa eléctricamente cargada estabilizante (la presencia de grupos

cargados en el polimero es indispensable).

2.5 Aglomerado o madera plastica

La madera plastica es un producto de caracteristicas fisicas muy similares a la madera
natural, pero ademas resistente a la corrosion, agua, acido, al ataque bioquimico y a la

intemperie. Puede cortarse con serrucho, segueta y sierra eléctrica.

Ayuda en el proceso de conservacion de la naturaleza porque puede sustituir en muchas
aplicaciones donde no se justifica sacrificar un invaluable recurso como es la madera

natural.
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El rapido crecimiento que viene presentando este tipo de materiales se explica mediante
las ventajas que estos ofrecen en términos de costos, durabilidad e impacto ambiental.
Algunas de estas ventajas son:

» Abundancia y bajo costo de la materia prima. Los materiales plasticos utilizados en este
tipo de compuestos pueden provenir de un proceso de reciclaje, lo cual disminuye su
costo.

» Bajo impacto ambiental. La utilizacion de este tipo de materiales promueve el reciclaje,
hace uso de materiales biodegradables (en el caso de las fibras naturales) y evita la tala
de bosques en la medida en que estos materiales se utilizan como reemplazo de la
madera en algunas de sus aplicaciones.

» Baja densidad. La baja densidad, caracteristica primordial de los productos espumados,
permite disefiar componentes ligeros y de buena rigidez como los paneles tipo sandwich o
estructuras en coextrusion. Muchos perfiles de madera plastica espumada son
coextruidos con una capa no espumada exterior sobre un corazén espumado, ahorrando
costos y disminuyendo peso sin sacrificar en mayor medida las capacidades estructurales
del perfil.

» Apariencia y procesabilidad de la madera. La superficie de los productos de madera
plastica se puede tratar como la madera: se le puede pegar un acabado en chapa,
recubrir con barnices, clavar, atornillar, taladrar, cepillar.

También se pueden formar articulos similares a los encontrados con los productos
plasticos tradicionales.

* Durabilidad. Los compuestos de madera plastica requieren menor mantenimiento que
las maderas comunes, ya que no se ven afectados ni por la humedad ni por los insectos.
Lo anterior los hace apropiados para aplicaciones en las cuales los productos se someten
a condiciones ambientales severas.

* Bajo nivel de abrasién de las fibras. Las fibras naturales poseen la ventaja de ser menos
abrasivas que otros tipos de refuerzo basados en componentes minerales, promoviendo
mayor duracién de los equipos.

* Rigidez y estabilidad dimensional. Estas dos propiedades se veran incrementadas
mediante la adicion del refuerzo, siempre y cuando se promueva una buena adhesién en

la interfaz matriz / refuerzo © 128,
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3. CARACTERIZACION DE MATERIALES POLIMERICOS DE POLIESTIRENO

La caracterizacion de polimeros abarca, desde su estructura microscépica, hasta sus
propiedades Utiles como materiales. La composicion y estructura quimica, el tamafio y
formas macromoleculares, la morfologia en estado solido, el comportamiento frente a
temperatura, frente a esfuerzos o en flujo, las reacciones que pueden sufrir, son todos

aspectos de la caracterizaciéon de polimeros !

3.1 Test preliminares

3.1.1 Solubilidad

La solubilidad de un polimero varia en funcién de su estructura quimica y del peso
molecular, siendo mas facilmente solubles las fracciones de bajo peso molecular. Por
tanto no es extrafio que durante un proceso de disolucion o de extraccion de los aditivos
se disuelvan las fracciones mas ligeras de los polimeros, quedando insolubles las de alto
peso molecular ?°.
Los polimeros poseen 2 etapas de solubilizacion, la primera etapa es un hinchamiento
lento llamado solvatacién en el que el tamafio del polimero se multiplica. Los polimeros
lineales y ramificados se disuelven en una segunda etapa, pero los polimeros de red se
mantienen en una situacion de hinchamiento.

La manera en que los diferentes solventes atacan a un polimero, nos pueden dar una

idea del comportamiento y la naturaleza .
3.1.2 Densidad

Para obtener la densidad aparente de un material polimérico, se utiliza el principio de
Arguimedes, este nos permite conocer la relacién entre masa y volumen ocupado. Todo
cuerpo sumergido experimenta un empuje vertical de igual magnitud pero en sentido

contrario al peso del fluido que desaloja dicho cuerpo .
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Figura 13. Medicion de la densidad de un polimero, utilizando el principio de

arquimedes

| 14 Empuje

3.1.3 Test de llama

En la combustion de los residuos soélidos, puede suceder un paso inicial de pirdlisis,
dando lugar a compuestos volatiles que experimentan mas rupturas y combustiones. Lo
compuestos volatiles deben ser descompuestos en la camara de la combustion por llama
de los polimeros sélidos implica tres procesos consecutivos: calentamiento del polimero,
descompaosicién/pirolisis térmica e ignicidn de los gases resultantes de la descomposicion
20 La fuente de ignicién o retroalimentacién térmica de la energia radiante desde la
llama, suministra calor a la superficie polimérica, lo que provoca la ruptura termolitica de
los enlaces quimicos primarios en las moléculas del polimero. Los gases combustibles y
no combustibles resultantes de la pirdlisis, se mezclan y reaccionan con el aire en la zona
de combustidon sobre la superficie, liberando calor durante la produccion de diéxido de

carbono, agua y productos de combustion incompletos como monéxido de carbono y

hollin.
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Figura 14. Test de llama
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3.1.4 Test de pirdlisis

La pirdlisis es un proceso endotérmico en el que el polimero se ablanda, se decolora, se
agrieta, se descompone se vaporiza. Y aparecen los productos de la pirélisis. El limite del
proceso de la pirdlisis en la superficie del polimero se define como el frente de pirolisis, se
define a su vez como la gasificacion del polimero. Este analisis permite examinar el

comportamiento del polimero en calentamiento sin exposicién directa a la llama ?°.

Figura 15. Test de pirdlisis
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3.1.5 Técnicas Instrumentales

El analisis quimico de los polimeros, basicamente no es distinto del analisis de los
compuestos organicos de bajo peso molecular, si se efectian las modificaciones
adecuadas para asegurar la solubilidad, o la accesibilidad de los lugares de reaccion. Los
métodos ordinarios para grupos funcionales y andlisis elemental son de aplicacion

general, asi como algunas otras técnicas de uso corriente en el andlisis quimico.

La caracterizacion del poliestireno contempla el analisis de su constitucibn molecular a
partir de las bandas de absorcién caracteristicas por espectroscopia de infrarrojos con
Transformada de Fourier (FTIR), su comportamiento frente al calor por analisis térmico
diferencial (DSC), la determinacion de su peso molecular promedio mediante
cromatografia de exclusion molecular (GPC) y la medida del grado de fluidez mediante
plastometria (MFI). También se determina el peso especifico del poliestireno asi como las
propiedades mecanicas a partir de los resultados experimentales de los ensayos a
traccion, flexién, impacto y dureza. Pero en este caso solo se realizaran caracterizacion

por espectroscopia infrarroja.

3.1.6 Espectroscopia de infrarrojo

Los espectros de emisidbn o absorcion aparecen cuando las moléculas experimentan
transiciones entre estados cuanticos que corresponden a dos energias internas diferente.
La diferencia de energia AE entre los estados, esta relacionada con la frecuencia en el
infrarrojo en intervalos de longitudes de onda de 1-50 um Estan asociadas a la vibracion

molecular y a los espectros de vibracion-rotacion.

En los polimeros, el espectro de absorcion infrarroja es con frecuencia asombrosamente
simple, teniendo en cuenta la gran cantidad de atomos implicados. Esta simplicidad de
los resultados se obtiene, en primer lugar, por el hecho de que muchas de las vibraciones
normales tienen la mayor parte de las veces la misma frecuencia y, como consecuencia,
aparecen en el espectro como Unica banda de absorcién: y en segundo lugar, por la

rigurosidad de las reglas de absorcion.
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Figura 16. Bandas de absorcién infrarroja caracteristicas en polimeros
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4. CARACTERIZACION DE LOS AGLOMERADOS

4.1 Test de llama

Este test nos permite observar el comportamiento del material ante la llama, consiste en
tomar una pequefia cantidad de material con unas pinzas o espatula y someterlo a una
llama, para esto se puede utilizar el mechero bunsen con la entrada del gas al minimo, se
puede analizar la inflamabilidad del material dentro y fuera de la llama, si se enciende, asi

como la formacion de vapores.

4.2 Degradaciéon quimica

En este caso se estudia el efecto que tienen diversos agentes quimicos (acidos, bases,
entre otros) al entrar en contacto con los aglomerados sobre sus propiedades fisicas y

guimicas.

4.3 Densidad

El método mas intuitivo para calcular la densidad de un sélido es calcular su masa, medir
su volumen y calcular el cociente entre ellos. Se puede calcular el volumen del sélido a
partir de sus dimensiones si se trata de cuerpos geomeétricos conocidos. Obteniéndose la
densidad de cada uno de los solidos problema como cociente entre sus respectivas
masas y los volimenes calculados a partir de las dimensiones de los cuerpos. Podemos

resaltar que si los cuerpos son de superficie irregular, la densidad calculada es aparente.
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5. DESARROLLO EXPERIMENTAL

El disefio experimental para la elaboracion del proyecto se dividi6 en cuatro partes
fundamentales

Recoleccién, Fragmentacion, lavado del PS reciclado
Caracterizacion PS

Preparacion de Emulsiones PS/Surfactante/Agua

© o w2

Produccion de Aglomerados

Figura 17. Diagrama Desarrollo Experimental.

Produccion
Recoleccion, Fragmentacién, Caractorizacion Proparacion do

2R 4 T Emulsiones de
Lavado del PS reciclado PS PS/Surfactante/Agua Aglomerados

Recoleccion R ‘T Eleccion Agente Recoleccion de
Uil Surfactante fibras Naturales

id orciones Elaboracion
Fragmentacion Testde la Liama Prop one

PS/AG-S/ Agua Emulsién/Cargas

D gade:

T Secadoy
Fisicas y Establlizado
Quimicas

Troceo Test de Pirolisis

= . » Analisis ; Pruebas
‘ Isis
Lavado Y Secado Infrarrojo llﬁ‘r‘::rojo Quimicas
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5.1 Recoleccion, fragmentacion, lavado del PS reciclado.

5.1.1 Recoleccién

Figura 18. Material de PS/PC

El material de poliestireno reciclado se obtuvo de residuos de empaques de equipos de
destilacién, que se encontraban en el almacén de quimica de la Universidad Industrial de

Santander.

5.1.2 Fragmentacion, lavado

El material seleccionado previamente se lavdo con agua Yy se secd a temperatura
ambiente, posteriormente se troceo en pequefias partes; tomandolas como material de

partida en la etapa de caracterizacion.

Figura 19. Material PS/PC fragmentado
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5.2 Caracterizacion del Poliestireno

5.2.1 Solubilidad

Se realizaron pruebas empleando 0.025 g/ml a una temperatura ambiente (26°C) durante

5 dias con los siguientes solventes:

Estireno

Xileno
Ciclohexano
Tolueno
Acetato de Etilo

Benceno

Figura 20. Test de Solubilidad PS/PC

5.2.2 Densidad
En la determinacion de densidad del poliestireno, se inici6 pesando los fragmentos del

poliestireno, sumergiéndolas en un volumen inicial de agua en una bureta; se midio el

volumen desplazado y se determiné la densidad mediante la ecuacion:

49



_ Masade Residuo
" Volumen Desplazado

P

Figura 21. Densidad de un fragmento de PS/PC

5.2.3 Test de llama
Se tomo6 una cantidad del polimero en un alambre de cobre, se coloc6 directamente al
contacto con la llama y se observé la naturaleza, la coloracion, el olor y forma de la llama.

El montaje fue el siguiente:

Figura 22. Test de llama
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5.2.4 Test de pirdlisis

Este ensayo se realiz6 con una cantidad de polimero, el cual se introdujo en un tubo de
ensayo con salida lateral. En el extremo de la salida se adicioné otro tubo con el fin de
capturar los vapores causados por llama directa, teniendo en cuenta el tiempo necesario
para la degradacion, la emisién de vapores productos de la pirélisis, medidos por un
papel indicador de pH universal.

Figura 23. Test de pir6lisis PS/PC

5.2.5 Espectro Infrarrojo del PS/PC

Para realizar el andlisis por medio de la espectroscopia infrarroja se adelgazé una lamina
de poliestireno disuelto en xileno. El equipo utilizado fue el PERKIN ELMER FT-IR
PARAGON 500.
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Figura 24. Pelicula delgada de PS/PC en xileno; analisis IR

5.3 Preparacién de emulsiones PS/surfactante/agua

Las emulsiones se prepararon afadiendo los diferentes componentes en el siguiente

orden:

a. Poliestireno disuelto en Xileno
b. Agente Surfactante, Lecitina de Soya

c. Agua

La agitacion se realiz6 mecanicamente con un agitador u homogenizador mecanico
denominado emulsificador HAMILTON BEACH SCOVILL, modelo 937. Que consta de un
selector de velocidad de agitacion con tres posiciones alta de 14.270 rpm, media 13.418
rom y baja de 11.355 rpm y que posibilita la formacion de la emulsién al disminuir
progresivamente el tamafio de las gotas a través de un esfuerzo de cizalla que provoca la

ruptura de las gotas para dar lugar a varias gotas mas pequenas.

Dentro del rango de velocidades y tiempos de agitacion, las emulsiones se prepararon

agitando los tres componentes indicados durante 2 minutos a 11.355 rpm. (Posicién 3 del

equipo).
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Figura 25. Emulsion PS/PC-xileno-agua-lecitina

5.3.1 Reproducibilidad de las emulsiones

Estableciendo las condiciones definitivas y tomando en cuenta los resultados obtenidos
en el estudio anterior; el protocolo seguido en la preparacién de las emulsiones de estudio
se resume en la tabla 3. Cabe resaltar la importancia de la limpieza del equipo que se
realizd6 al terminar la preparacion de cada muestra; realizando enjuagues al aspa
mecéanica con agua caliente, thinner para disolver restos de polimero presente y un ultimo

enjuague con agua destilada
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Siguiendo el procedimiento descrito se ha conseguido una buena reproducibilidad en las

propiedades de las emulsiones resultantes.

Tabla 3. Reproducibilidad de las emulsiones
Adicion de Componentes. | 1. PS disuelto en Xileno
2. Agente Surfactante
3. Agua
Mecanismo Emulsificador; Hamilton
Beach Scovill, Modelo 937
Intensidad del 11.355 rpm, 2 Minutos
Tratamiento

Recipientes Vidrio (Frascos Compota)

5.3.2 Proporciones PS/xileno-agua-lecitina de soya

Con la finalidad de obtener una emulsion ideal que cumpliera con todas las
caracteristicas, se realizaron diferentes proporciones de polimero / agua y lecitina

variando:

Cantidad de polimero
Cantidad de Agua
Cantidad de Lecitina de soya

Tiempo de emulsificacion
5.3.3 Estabilidad de las Emulsiones
En la determinacion de las pruebas de estabilidad de las emulsiones se realizaron por 3

métodos:
Se dejaron las emulsiones no expuestas al aire por un tiempo de 3 meses
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En los estudios de estabilidad de las emulsiones en funcion del tiempo transcurrido desde
la preparacion, los recipientes que contenian las emulsiones se mantenian cerrados y se

situaban en la oscuridad a temperatura ambiente entre (23 y 26 °C).

Figura 27. Emulsiones tiempo de espera tres meses

Por temperatura se dejaron los recipientes que contenian las emulsiones por 1 hora en
una estufa a 40 °C. Tomando como referencias el punto de ebullicion del disolvente,

agente surfactante y del estireno.

En los estudios de estabilidad de las emulsiones en funcion de la temperatura las
muestras, una vez preparadas, se depositaron en tubos de ensayo que posteriormente se

llevarian a temperatura controlada en intervalos de tiempos propuestos.

Por centrifugacién, se realiz6 un barrido experimental a diferentes velocidades y tiempo.
En los estudios de estabilidad con la centrifugacién, las muestras una vez preparadas
por el protocolo habitual, se introducian en tubos falcon para la centrifuga empleada
(Marca hettich Modelo EBA20). Las mediciones para las emulsiones se realizaron en
intervalos minimos de tiempo respecto de una a otra, minimizando asi la influencia de

otras variables.
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Figura 28. Centrifuga marca hettich modelo EBA20

5.3.4 Determinacion de indice HLB
Para la determinacion del balance Hidrofilico-Lipofilico, se tuvo en cuenta la molécula de

fosfatidilcolina, su peso molecular total, su peso molecular de la parte hidréfoba y su peso
molecular de la parte hidrofilica.
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6. ANALISIS DE RESULTADOS.
6.1 Caracterizacion de residuos de PS
En el transcurrir de la primera etapa se realizO una caracterizacion fisicoquimica vy
estructural del material por diferentes pruebas y analisis, los resultados de estas pruebas
son mostrados a continuacion.
6.1.1 Pruebas de solubilidad
El comportamiento del poliestireno reciclado con los respectivos solventes fueron los

siguientes. Segun el indice de Hildebrandt, para el poliestireno es de: 9.1

Tabla 4. Resultados test de solubilidad PS/PC

Solvente Solubilidad | Indice Hildebrand &
Ciclohexano Soluble 8.20
Estireno Soluble 9.20
Tolueno Soluble = -
Xileno Soluble 8.80
Benceno Soluble 9.07
Acetato de Etilo Soluble 9.04

La disolucion de un material polimérico es un proceso que ocurre en dos etapas. En la
primera, las moléculas del disolvente se incluyen lentamente dentro de la matriz
polimérica generando asi hinchamiento de la misma. Esta etapa inicial de disolucién
puede inhibirse, si las fuerzas intermoleculares polimero-polimero (reticulacion,
cristalinidad o enlaces por puentes de Hidrogeno) son lo suficiente para impedirlo. En
caso de superarse esta barrera por la formacién de interacciones intensas polimero-
disolvente, tendra lugar la etapa final de la disoluciéon. En esta, el polimero hinchado se
disgrega paulatinamente convirtiéndose en una total disolucién. El proceso de disolucion

puede tardas (dias o semanas) dependiendo del peso molecular.
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El valor del pardmetro de solubilidad de un polimero puede calcularse a partir del
parametro de solubilidad de solventes conocidos por la técnica del hinchamiento. La
estructura polar del PS, lo hace soluble a todos los solventes organicos; haciendo uso
del principio; “semejante disuelve semejante”. Tomando como base lo mencionado
anteriormente, en los polimeros las moléculas adquieren cohesion debido a la existencia
de uno o mas tipos de fuerzas o enlaces secundarios, denominadas dipolos C-H alifaticos;
predominando las fuerzas de dispersiéon. Varios polimeros y disolventes son polares
porque contienen dipolos y éstos pueden aumentar la atraccion intermolecular. En la
fabricacion de aglomerados se eligié el xileno ya que permite realizar el proceso de
disolucién completo; aunque el disolvente ideal y amigable al ambiente, el acetato de etilo

no es posible utilizar ya que se encuentra restringido por politicas gubernamentales.

Esta eleccion concuerda con los parametros de solubilidad de Hildebrandt (8) basados en
la densidad de energia de cohesion (CED) de los solventes y el polimero, los cuales son
mostrados en la Tabla. 4 indicando que la disolucién de un material plastico se favorece

mas en solventes que se encuentran en relacién de parametros de solubilidad cercanos.

6.1.2 Densidad

Tabla 5. Determinaciéon densidad de PS/PC por volumen desplazado a 27 °C

Peso PS/PC | Volumen | Volumen Volumen Densidad

(@) inicial final (ml) | desplazado (g/ml)
(ml) (ml)

0.2184 12.0 12.25 0.25 0.84

0.1746 14.0 14.20 0.20 0.87

0.1969 18.0 18.24 0.24 0.82

Densidad Promedio 0.84

La densidad tedrica del poliestireno se encuentra en el rango de 1.08-1.06 g/ml segln las

normas ASTM. La diferencia entre la densidad experimental 0.84 g/ml, puede ocasionarse
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a la formulacién de PS/PC debido a que presenta mayor carga, afectando asi el valor
experimental frente al reportado en la literatura.

6.1.3 Test de llama

Se tomé una lamina delgada de polimero en un alambre de cobre enrollado en forma de
espiral, sometiéndolo directamente a la llama, observando inicialmente una llama amarilla
fuliginosa caracteristica de los compuestos aromaticos; que posteriormente ardid
formando un cono de tamafio considerable, desprendiendo humo negro y residuos de
hollin que se suspendian en el ambiente.

Figura 29. Test de llama PS/PC

6.1.4. Test de pirdlisis

Se tomo el polimero en un tubo de ensayo y se dispuso a conseguir un tubo de vidrio que
posteriormente se adaptd para realizar el montaje, haciéndose pasar los vapores de la
pirolisis en una seccién del tubo que se encontraba a menor temperatura; lograndose la
condensacion y recogiéndose en un tubo de vidrio cerrado en el cual se encontraba papel
indicador universal, realizando la medicion del pH a descomposicion total del polimero
obteniendo un valor de 4, indicando su caracter acido esperado para poliestireno. Cabe

aclarar que el material crepita al ser sometido al calentamiento indirecto.
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Figura 30. Test de pir6lisis PS/PC

6.1.5 Espectro infrarrojo PS/PC
Se realizé un espectro IR del poliestireno post-consumo. El resultado se muestra a

continuacion en la figura 26, donde se observan las bandas de absorcion caracteristicas
de material. Ver ANEXO A
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Figura 31. Espectro Infrarrojo del PS/PC

Como bandas caracteristicas se destacan la banda de absorcion a 3026.30 cm™
correspondiente a la vibracion tension a los enlaces C-H aromaticos. Las bandas de
absorcion a 2924.76 cm™ y 2852.12 cm™, se deben a la vibracién tensién asimétrica C-H
de los CH, de la cadena central del poliestireno. A 1601.49 cm™ y 1493.11 cm™ aparece la
banda de absorcion tension del enlace C-C del anillo. Asi mismo, las vibraciones tensiéon
y flexion de los enlaces C-H del anillo corresponden respectivamente a las bandas
1452.94 cm™ y 1026.54 cm™. Finalmente, las bandas caracteristicas de vibracion flexion
de los C-H del anillo aromatico fuera del plano aparecen a 907.10, 757.66 y 699.16 cm™.
Es de resaltar que la pelicula de PS/PC se realizdé por evaporacion del solvente xileno
comercial. Adicionalmente se corroboré el espectro obtenido con el reportado en la
literatura Ver ANEXO B evidencidndose bandas de absorcién caracteristicas que

confirmaron la presencia del polimero.
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Tabla 6. Asignacién bandas IR del PS/PC

Numero de Ondacm™ Identificacion
3082.37 C-H aromaético vibraciones de tension
3060.37 C-H aromético vibraciones de tensién
3026.30 C-H aromético vibraciones de tension
2924.76 C-H del CH, vibracién asimétrica de tension
2852.12 C-H del CH, vibracién asimétrica de tension
1943.36 Vibraciones Secundarias procedentes de

aromaticos-H

1601.49 C-C tension del anillo del plano
1493.11 C-C tension del anillo del plano
1452.94 C-H tension del anillo en el plano
1375.11 C-H vibracion flexion

1154.72 C-H vibracion flexion en el plano del aromatico
1028.54 C-H frecuencia flexion del anillo en el plano
965.23 C-H vibracion flexién fuera del plano
907.10 C-H vibracién flexién fuera del plano
757.66 C-H vibracién flexién fuera del plano
699.16 C-H vibracién flexién fuera del plano

6.2 Preparacion de emulsiones PS-PC/surfactante/agua.

6.2.1 Eleccion agente surfactante

En la eleccién del agente surfactante se tomd en cuenta diferentes parametros, entre los
gue podemos resaltar estabilidad, economia, biodegradabilidad entre otros. Eligiendo la
lecitina de soya, debido a sus propiedades fisicas y quimicas; que al compararse con
agentes tensioactivos como el nonilfenol y la cocoamida presentaban grandes ventajas
como estabilidad de la emulsion, costo, no produccion de espuma y disponibilidad en el

mercado local.

62



6.2.2 Proporciones emulsiones agente-surfactante/PS-PC/ agua

Las emulsiones se prepararon utilizando el PS/PC disuelto en xileno, agente surfactante
como la lecitina de soya y agua. Las emulsiones preparadas se llevaron a peso constante
de 40 gramos para el estudio exploratorio, manteniendo el tiempo de agitacion de 2

minutos e igual velocidad.

Tabla 7. Preparacion de las emulsiones, lecitina de soya-variable /PS-PC/agua

Ident. PS/PC | % m/m | H,O | %m/m | Lecitinade | % m/m | Comportamiento

Muestra 9) 9) soya (9)

1LV 25 62.5 12 30 3 7.5 Emulsiona

2LV 25 62.5 10 25 5 125 Emulsiona

3LV 25 62.5 8 20 7 17.5 Emulsiona
Residuos-Aceite

4LV 25 62.5 6 15 9 22.5 Emulsiona
Residuos-Aceite

5LV 25 62.5 4 10 11 27.5 Emulsiona

Residuos-Aceite

Se pudo observar que las emulsiones permanecen estables en los rangos desde 1LV
hasta 2LV, manteniéndose constante la cantidad de polimero post consumo, es de aclarar
que la optimizacion que se realizé buscaba utilizar la menor cantidad de agente
surfactante y agua. Igualmente podemos aseverar que las emulsiones con porcentajes de
lecitina de soya a partir de 3LV, presentaban residuos de aceite que alteraban la

emulsificacion.
Posteriormente se realiz6 una preparacion tomando como base los resultados anteriores y

basandonos en resultados de investigaciones; utilizando 2 agentes surfactantes nonilfenol

y lecitina de soya. Los resultados se reportan en la Tabla 8 y 9.
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Tabla 8. Preparacion de las emulsiones nonilfenol/PS-PC/agua

Ident. PS/PC % H.O % m/m Nonil fenol | % m/m | Comportamiento
Muestra 9) m/m 9) (9)
INF 18 45 20 50 2 5 Emulsiona
Residuos Agua
2NF 22 55 16 40 2 5 Emulsiona
3NF 24 60 14 35 2 5 Emulsiona
4NF 28 70 10 25 2 5 Emulsiona
S5NF 30 75 8 20 2 5 Emulsiona

De la tabla 8. Podemos afirmar que el porcentaje de agente surfactante es aceptable; y
que las emulsiones 2NF a la 5NF emulsionaron con la cantidad minima tensoactivo;
adicionalmente resaltamos que las emulsiones 1NF hasta 5NF después de tiempo
superior a treinta dias se separaban las fases, quedando el tensoactivo/agua en la parte

inferior del recipiente.

Seguidamente se prepar6 un grupo de emulsiones utilizando como agente surfactante la
lecitina de soya, usando el PS/PC disuelto en xileno; a un peso constante de 30 gramos y
manteniendo las condiciones de agitacion y velocidad utilizadas en las preparaciones

anteriores

Tabla 9. Preparaciéon de las emulsiones, lecitina de soya-fija /PS-PC/agua

Ident. PS/IPC | % H.0 (9) % Lecitinade | % m/m Comportamiento

Muestra 9) m/m m/m soya (9)
1L 15.0 50 13,5 45 15 5 Emulsiona Residuos
Agua
2L 18.0 60 10,5 35 1.5 5 Emulsiona
3L 19.5 65 9.0 30 15 5 Emulsiona
4L 21.0 70 7.5 25 15 5 Emulsiona
SL 22.5 75 6.0 20 15 5 Emulsiona
6L 24.0 80 4.5 15 15 5 Emulsiona
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7L 25.5 85 3.0 10 15 5 Emulsiona

8L 27.0 90 15 5 15 5 Emulsiona

9L 28.5 95 0.0 0 15 5 Emulsiona

10L 135 45 13.5 45 3.0 10 Emulsiona Residuos
Agua

Se pudo observar que las emulsiones 2L a 9L con la cantidad de agente emulsificante fijo,
mantuvieron en apariencia estable. A diferencia de las 1L y 10L en las que se utiliz6 una
cantidad de agua equivalente al polimero post-consumo, observando que al transcurrir el
tiempo las emulsiones exudan agua, indicando la desestabilizacion. Recopilando los datos
obtenidos se procedi6 a seleccionar las emulsiones que cumplian con los siguientes
requisitos: menor cantidad de emulsificante, alta cantidad de polimero en disolucién y
considerable cantidad de agua que me permitiera reemplazar parte del solvente organico.

A partir de estas condiciones se procedid a la eleccién de las emulsiones ideales con
proporciones especificas, en porcentaje de fase continua (polimero) en rango de (70-
90%), fase dispersa (agua) (25 -5 %) y emulsificante (lecitina de soya (5%). Manteniendo
un peso constante de 30 gramos. Resaltando que el tipo de emulsiébn formada presenta
mayor fase interna, o que su fase continta (polimero) y su fase dispersa (agua).

Posteriormente se evalu6 la estabilidad de las emulsiones preparadas; tomando como
punto de partida que las emulsiones 4L a 6L se iba a utilizar en la produccién de

aglomerados.

Figura 32. Emulsién 4L, PS-PC/Lecitina/Agua; 70/25/5
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Figura 33. Emulsion 5L, PS-PC/Lecitina/Agua; 75/20/5

Figura 34. Emulsion 5L, PS-PC/Lecitina/Agua; 80/15/5

6.2.3 Estabilidad de las emulsiones

La estabilidad de las emulsiones se comprobd con algunos ensayos de estabilidad por
envejecimiento y centrifugacién, que permitieron verificar la estabilidad. Las pruebas de
estabilidad frente al tiempo se denominan pruebas de envejecimiento, las emulsiones se
sometieron a temperatura ambiente, cerradas, durante intervalos de tiempo 30-90 dias,
observando cambios de viscosidad, apariencia, y estabilidad. Adicionalmente se
realizaron pruebas de estabilidad por centrifugacién a velocidad y tiempo variable entre 1-
60 rpm, en intervalos de tiempo entre 3-8 min. Las pruebas de estabilidad se realizaron a

las emulsiones 1L a 10L.



Tabla 10. Estabilidad de las emulsiones por tiempo

Ident. Muestra | % m/m % m/m % m/m Lecitina Estabilidad

PS/PC Agua de soya 30-90 Dias
1L 50 45 5 No Estable
2L 60 35 5 Estable
3L 65 30 5 Estable
4L 70 25 5 Estable
5L 75 20 5 Estable
6L 80 15 5 Estable
7L 85 10 5 Estable
8L 90 5 5 Estable
oL 95 0 5 Estable
10L 45 45 10 No Estable

A continuaciéon se sometieron las emulsiones a pruebas de centrifugacion a velocidades
10, 20,60 rpm, en intervalos de tiempo entre 3-8 min. La finalidad de la prueba consistia
en evaluar la fuerza de la emulsiéon que la ayuda a mantenerse estable a una posible
separacion de fases. Aunque esta prueba emplea elevada fuerza gravitacional artificial
sobre las emulsiones, puede determinar la fuerza de la emulsibn que la ayuda a
mantenerse estable a una separacion de fases. Las pruebas se realizaron escogiendo las
muestras 2L-8L debido al criterio de estabilidad por tiempo y el contenido de agua;

descartando asi la 1L, 10L y 9L

Tabla 11. Estabilidad de las emulsiones por centrifugaciéon 10 rpm por 3 minutos

Ident. Muestra | % m/m % m/m | % m/m Lecitina Estabilidad

PS/PC Agua de soya Centrifugacion
2L 60 35 5 Estable
3L 65 30 5 Estable
4L 70 25 5 Estable
5L 75 20 5 Estable
6L 80 15 5 Estable
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7L 85 10 5 Estable
8L 90 5 5 Estable

Tabla 12. Estabilidad de las emulsiones por centrifugacién 20 rpm por 6 minutos

Ident. Muestra | % m/m % m/m | % m/m Lecitina Estabilidad

PS/PC Agua de soya Centrifugacion
2L 60 35 5 No Estable
3L 65 30 5 Estable
4L 70 25 5 Estable
5L 75 20 5 Estable
6L 80 15 5 Estable
7L 85 10 5 Estable
8L 90 5 5 Estable

Tabla 13. Estabilidad de las emulsiones por centrifugacion 60 rpm por 8 minutos

Ident. Muestra | % m/m % m/m | % m/m Lecitina Estabilidad

PS/PC Agua de soya Centrifugacion
2L 60 35 5 No Estable
3L 65 30 5 No Estable
4L 70 25 5 Estable
5L 75 20 5 Estable
6L 80 15 5 No Estable
7L 85 10 5 Estable
8L 90 5 5 Estable
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Figura 35. Estabilidad de emulsiones por centrifugacion

Figura 36. Estabilidad emulsién 6L por centrifugacion
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Figura 37. Estabilidad emulsion 7L por centrifugacién
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Se observd que las emulsiones presentaban buena estabilidad con velocidad entre 10 y
20 rpm a intervalos cortos de tiempo. Respecto a velocidades de 60 rpm con un tiempo
de 5 minutos. Se observé que a una velocidad superior a 20 rpm hay una fuerza externa
lo suficientemente alta que causa la separacion de fases en la emulsion 6L. Indicando un
rompimiento o separacion de la capa absorbida de emulsificante que rodea. Es de gran
importancia resaltar que las emulsiones obtenidas, presentaron un excelente
comportamiento lo que permite ser usada como materia prima de partida en la

elaboracion de aglomerados.

6.2.4 Estabilidad por temperatura

Las pruebas de estabilidad por almacenamiento a altas temperaturas no se realizé debido
a la naturaleza de los solventes, ya que al ser expuestos a temperatura no es posible
obtener un resultado fiable; resaltando como observacién valiosa que al transcurrir media
hora de calentamiento se formé en la parte superior de la emulsion una pequefia capa de

polimero. Manteniendo la parte inferior intacta.
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6.2.5 Determinacién del indice HLB

Para la determinacion del indice HLB cabe recordar que el HLB indica la solubilidad en
agua o aceite de un emulsificante, y por lo tanto que tipo de emulsion se tendera a formar.
Calculo de HLB para la lecitina de soya:

El peso molecular de la fosfatidilcolina (lecitina de soya) es 759 g/mol, dicha molécula
presenta una parte hidrofébica que esta representada por una cola y tiene un peso
molecular de 536 g/mol y una cabeza polar que indica la parte hidrofilica que tiene un
peso molecular de 223 g/mol. Lo anterior fue mostrado en la Figura 9.

Partiendo de la parte hidrofilica que es necesaria para la determinacion del % hidrofilico

por peso de la molécula de fosfatidilcolina tenemos que:

_ 100%4 g .
759 = mol
muol

Teniendo esto podemos proceder a la determinacion del balance hidrofilico-lipofilico.

fraccion % hidrofilico por peso de la fosfatidilcolina

HLE =
5

29.38
HLB = —— =5.87
5
Este valor de 5.87 indica que el emulsificante muestra mayor solubilidad en aceite y son
por ello mas efectivos para preparar emulsiones tipo W/O, ratificando de nuevo que el tipo
de emulsién formada clasifica dentro de las emulsiones W/O y que el emulsificante

seleccionado fue el indicado.
6.2.6 Espectro infrarrojo de las emulsiones PS-PC/Emulsificante/Agua

Para el analisis infrarrojo de las emulsiones se procedid, a la toma de los espectros del
xileno disolvente del polimero, poliestireno post consumo disuelto, emulsificante lecitina
de soya. Utilizando los aditamentos especiales para liquidos y peliculas delgadas.
Posteriormente se extendieron las emulsiones en vidrios porta-muestras, buscando

generar peliculas lo mas delgadas posibles. Seguidamente se llevaron a la estufa a
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temperaturas de 40 ° C. Procediendo a tomar los espectros IR de las emulsiones y
realizar un respectivo barrido de las muestras.

Figura 38. Espectro infrarrojo del xileno comercial.
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El analisis del espectro infrarrojo se realizd a método comparativo consultando las bases
de datos spectral Database for Organic Compounds y tomando como punto de partida
que el disolvente utilizado es de grado comercial y se encontraba en proporcion
desconocida de los isébmeros orto, meta y para del xileno.

Tabla 14. Asighacion bandas IR caracteristicas del xileno comercial

Qe S e

CHj H,C
o-xileno m-xileno p-xileno Identificacién
2965.80 cm™ 2965.80 cm™ 2965.80 cm™ C-H vibracion estiramiento
hidrogeno del anillo
2924.00 cm™ 2924.00 cm™ 2924.00 cm™ C-H vibracion estiramiento
hidrogeno del anillo
1610.47 cm™ 1610.47 cm™ 1610.47 cm™ C-H vibracion estiramiento
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hidrogeno del anillo

1494.86 cm™ 1494.86 cm™ C-C vibracién flexién disustituido

1456.79 cm™ 1456.79 cm™ C-C vibracién flexién disustituido
-------------------- 1039.10 cm™ C-C vibracién flexién disustituido
---------------------------------------- 795.39cm™ C-H vibracién deformacion

hidrégenos del anillo
.................... 769.45 cm™* C-H vibracién deformacion
hidrogenos del anillo

743.78 cm™t | e C-H vibracién deformacion

hidrégenos del anillo

.................... 693.53cm™* C-H vibracién deformacion

hidrégenos del anillo

En la toma del espectro de la lecitiha de soya se sometié el emulsificante a un
calentamiento de 50° C por 60 minutos; para obtener un espectro con la menor cantidad
de humedad posible y asi realizar una toma adecuada donde no se presentara
solapamiento de las bandas. A continuacion se reportan las diferentes bandas de
absorcion caracteristicas de cada grupo funcional presente en la molécula del

emulsificante.

73



100

60

Transmittance [%)
40

Figura 39. Espectro infrarrojo de la fosfatidilcolina

LaoMmM1

e
68200
A B
3008 68
202614
285424
Thd 4
53
L1
124
11634
0eas
L]
9

JadE

as00 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wiauae imbar ~m

Tabla 15. Asignacidn bandas IR caracteristicas de la fosfatidilcolina

Numero de

Ondacm™

3344.65cm™

2926.14cm™
2854.24 cm™
1744.49 cm™
1653.53 cm™
1463.32 cm™
1377.25cm™
1234.52 cm™
1163.41 cm™
1093.78 cm™
867.16 cm™
722.52 cm™

Identificaciéon

Sobretono C=0 Vibracién Estiramiento. Solapada por el —OH
presente.

Estiramiento Asimétrico del CH, del Alcano
Estiramiento Asimétrico del CH, del Alcano
Vibracion Estiramiento del C=0 del Ester
Vibracién Estiramiento- Asimétrico C=C del Algueno disustituido
Flexion Asimétrica CH; del Alcano
Flexion Simétrica CH; del Alcano
Vibracién del CH, fuera del plano para Esteres
Vibracion de Estiramiento del C-N Amina Terciaria
Vibracion de Estiramiento del C-N Amina Terciaria
Vibracion deformacion del C-H del Alcano

Vibracion de Balanceo, Deformacion en el Plano CH» = 6 del Alcano
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Seguidamente se tomaron los espectros infrarrojos de las emulsiones 1L a 10L y se
realiz6 el andlisis de las bandas caracteristicas, comparadas con las bandas de absorcion
de los materiales de partida PS-PC/xileno y emulsificante; Para la toma de los espectros
de las emulsiones se realizaron peliculas delgadas empleando una metodologia recursiva

gque permitiera realizar el estudio.

Posteriormente se realiz6 el andlisis, tomando como base que en el proceso de
emulsificacion, utilizariamos las bondades del emulsificante para incorporar dos
moléculas de distinta polaridad. Sin presentarse cambios significativos en las absorciones
de las moléculas, debido a que no se realizaria una transformacion quimica donde se

generaria un nuevo producto.

Figura 40. Peliculas delgadas de las emulsiones preparadas.
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Figura 41. Espectro infrarrojo de la emulsion L1
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Wavenumber cm-1

Del anterior espectro podemos observar las absorciones caracteristicas 3025.85 cm™ C-H
Aromatico Vibracion de tensién, 2924.19 cm?® C-H del CH, vibracién asimétrica de
tension, 1742.65 cm™ Vibracion de estiramiento del grupo C=0 del Ester, 1601.01cm™
C-C Tension del anillo del plano, 1492.52 cm™ C-C Tension del anillo del Plano, 1451.16
cm™ Tension del anillo en el plano del C-H, 1374.34 cm™ Vibracion de flexion del C-H,
1155.03 cm™ Vibracion Flexién en el plano del aromético C-H; adicionalmente podemos
aseverar del espectro que las bandas comprendidas entre 2000 — 3500 cm™ no se

presenta tan agudas e intensas debido a la cantidad de agua presente en la emulsion.
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Figura 42. Espectro infrarrojo de la emulsion L2
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Del anterior espectro podemos observar las absorciones caracteristicas 3023.66 cm™ C-H
Aromatico Vibracion de tensién, 2917.45 cm™ C-H del CH, vibracién asimétrica de
tension, 2849.54 cm™ C-H del CH, vibracién asimétrica de tension, 1742.73 cm™ Vibracion
de estiramiento del grupo C=0 del Ester, 1600.88 cm™ C-C Tension del anillo del plano,
1492.36 cm™® C-C Tension del anillo del Plano, 1451.43 cm™; Tension del anillo en el
plano del C-H, 1374.14 cm™ Vibracion de flexién del C-H, 1155.28 cm™ Vibracién Flexion
en el plano del aroméatico C-H; adicionalmente podemos aseverar del espectro que las
bandas comprendidas entre 2000 — 3500 cm™ las bandas no se definen mejor debido a

gue el contenido de agua sigue siendo considerable en la emulsion
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Figura 43. Espectro infrarrojo de la emulsion L3
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Del anterior espectro podemos observar las absorciones caracteristicas 3060.18 cm™
Vibracion de tension del C-H del aromatico, 3026.26 cm™ C-H Aromatico Vibracion de
tension, 2923.86 cm™ C-H del CH, vibracién asimétrica de tension, 2852.13 cm™ C-H del
CH, vibracion asimétrica de tensién, 1743.55 cm™ Vibracion de estiramiento del grupo
C=0 del Ester, 1601.18 cm™ C-C Tension del anillo del plano, 1492.59 cm™ C-C Tensién
del anillo del Plano, 1451.59 cm™ Tension del anillo en el plano del C-H, 1373.68 cm™
Vibracion de flexiéon del C-H, 1155.01 cm™  Vibracién Flexion en el plano del aromético
C-H; Cabe aclarar que los espectros presentan caracteristicas similares en las
absorciones, resaltando la aparicidon de nuevas bandas de absorcion debidas al aumento

en las proporciones del polimero disuelto
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Figura 44. Espectro infrarrojo de la emulsion L4
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Del anterior espectro podemos observar las absorciones caracteristicas 3059.56 cm™
Vibracion de tensiéon del C-H del aromatico, 3025.42 cm™ C-H Aromatico Vibracion de
tension, 2922.59 cm™ C-H del CH, vibracién asimétrica de tensién, 2851.09 cm™ C-H del
CH, vibracion asimétrica de tension, 1742.30 cm™ Vibracion de estiramiento del grupo
C=0 del Ester, 1600.88 cm™ C-C Tension del anillo del plano, 1492.53 cm™ C-C Tension
del anillo del Plano, 1451.30 cm™ Tension del anillo en el plano del C-H, 1373.51 cm™
Vibracion de flexiéon del C-H, 1154.74 cm™  Vibracion Flexion en el plano del aromatico
C-H;
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Figura 45. Espectro infrarrojo de la emulsion L5
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Del anterior espectro podemos observar las absorciones caracteristicas 3059.48 cm™
Vibracion de tensiéon del C-H del aromatico, 3025.30 cm™ C-H Aromatico Vibracion de
tension, 2927.70 cm™ C-H del CH, vibracién asimétrica de tensién, 2851.36 cm™ C-H del
CH, vibracion asimétrica de tension, 1743.26 cm™ Vibraciéon de estiramiento del grupo
C=0 del Ester, 1600.90 cm™ C-C Tension del anillo del plano, 1492.47 cm™ C-C Tension
del anillo del Plano, 1451.55 cm™ Tension del anillo en el plano del C-H, 1373.87 cm™
Vibracion de flexiéon del C-H, 1154.81 cm™  Vibracién Flexion en el plano del aromético
C-H.
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Figura 46. Espectro infrarrojo de la emulsion L6
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Del anterior espectro podemos observar las absorciones caracteristicas 3058.53 cm™
Vibracion de tensiéon del C-H del aromatico, 3024.22 cm™ C-H Aromatico Vibracion de
tension, 2919.66 cm™ C-H del CH, vibracién asimétrica de tensién, 2849.50 cm™ C-H del
CH, vibracién asimétrica de tension, 1741.64 cm™ Vibracion de estiramiento del grupo
C=0 del Ester, 1600.37 cm™ C-C Tension del anillo del plano, 1492 cm™ C-C Tensién del
anillo del Plano, 1450.83 cm™ Tension del anillo en el plano del C-H, 1372.90 cm™
Vibracion de flexiéon del C-H, 1154.34 cm™  Vibracion Flexion en el plano del aromatico
C-H. Adicionalmente al analisis de las bandas en el espectro L6 se identifica un
comportamiento diferente en la apariencia que se puede atribuir a diversos factores entre
los que encontramos el cambio de la linea base, la escala en el eje de transmitancia o la

desestabilizacién que se presentd al someter la emulsion a la centrifugacion.
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Figura 47. Espectro infrarrojo de la emulsion L7
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Del anterior espectro podemos observar las absorciones caracteristicas 3082.07 cm™
Vibracion de tension del C-H del aromatico, 3060.26 cm™ Vibracién de tensién del C-H del
aromatico 3026.17 cm™ C-H Aromatico Vibraciéon de tensién, 2926.55 cm™ C-H del CH,
vibracién asimétrica de tensién, 2852.06 cm™ C-H del CH, vibracién asimétrica de tension,
1743.90 cm™ Vibracion de estiramiento del grupo C=0O del Ester, 1601.38 cm™ C-C
Tension del anillo del plano, 1492.66 cm™ C-C Tension del anillo del Plano, 1451.62 cm™
Tension del anillo en el plano del C-H, 1374.13 cm™ Vibracion de flexién del C-H, 1155.05
cm™ Vibracién Flexion en el plano del aroméatico C-H. Adicionalmente se observé que el
espectro L7 presento mas bandas caracteristicas del poliestireno lo que nos permite
reconocer que las emulsiones estan presentando variacién en la concentracién del PS/PC

en la preparacion.
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Figura 48. Espectro infrarrojo de la emulsion L8
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Del anterior espectro podemos observar las absorciones caracteristicas 3060.13 cm™
Vibracién de tension del C-H del aromatico 3026.12 cm™ C-H Aromatico Vibracion de
tension, 2924.01 cm™ C-H del CH, vibracién asimétrica de tension, 2851.73 cm™ C-H del
CH, vibracién asimétrica de tension, 1743.23 cm™ Vibracion de estiramiento del grupo
C=0 del Ester, 1601.28 cm™ C-C Tension del anillo del plano, 1492.83 cm™ C-C Tension
del anillo del Plano, 1451.84 cm™ Tension del anillo en el plano del C-H, 1374.19 cm™
Vibracion de flexion del C-H, 1154.97 cm™ Vibracion Flexiéon en el plano del aromatico
C-H. En el espectro de la emulsién L8. Se observd la no presencia de 2 bandas de
absorcion entre 3050 y 3400 cm-* debido a que las condiciones de toma no tabulo pero
gue se evidencian en el espectro emitido por el equipo. Adicionalmente podemos aseverar

gue el espesor de la pelicula influye en la resolucién en el espectro de absorcion.
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Figura 49. Espectro infrarrojo de la emulsion L9
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Del anterior espectro podemos observar las absorciones caracteristicas 3081.98 cm™
Vibracion de tension del C-H del aromatico, 3060.26 cm™ Vibracién de tensién del C-H del
aromatico 3025.99 cm™ C-H Aromatico Vibraciéon de tensién, 2922.74 cm™ C-H del CH,
vibracién asimétrica de tensién, 2851.98 cm™ C-H del CH, vibracién asimétrica de tension,
1744.14 cm™ Vibracion de estiramiento del grupo C=0O del Ester, 1601.50 cm™ C-C
Tension del anillo del plano, 1492.86 cm™ C-C Tension del anillo del Plano, 1451.82 cm™
Tension del anillo en el plano del C-H, 1374.65 cm™ Vibracion de flexion del C-H, 1155.28
cm™ Vibracion Flexion en el plano del aromatico C-H. La emulsién L9 se encuentra en
porcentajes 95% PS/PC-Xileno y 5% Emulsificante lo que se evidencia en la resolucién de
las bandas espectrales, rescatando asi que el pico 3390.36 cm™ se puede considerar

como la humedad del emulsificante, Solapada con el Sobretono del carbonilo del Ester.
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Figura 50. Espectro infrarrojo de la emulsion L10
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Del anterior espectro podemos observar las absorciones caracteristicas 1742.59 cm™
Vibracion de estiramiento del grupo C=0 del Ester, 1492.86 cm™ C-C Tension del anillo
del Plano, 1451.82 cm™ Tension del anillo en el plano del C-H. La emulsién L10 evidencia
en su espectro la cantidad de agua presente en su formulacién, generando asi un
espectro con las bandas de absorcion entre 2000 y 3000 cm™ solapadas por las bandas
H-O-H; resaltdndose como banda importante la referente al carbonilo del Ester del

emulsificante y bandas del PS/PC a longitudes de ondas especificas.

Resumiendo los anteriores infrarrojos podemos destacar que acorde a la formulacién de
las emulsiones, los espectros de absorcion infrarrojo presentaron cambios como aumento
y disminucién de la intensidad, adicionalmente solapamiento de bandas por interferencias

de los medios.
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6.3 Produccién de aglomerados

6.3.1 Recoleccién de fibras naturales

En la eleccién y recoleccion de las fibras naturales se utilizaron los criterios de economia,
facil consecucion y adicionalmente aquellos que se consideran desechos para la industria.
La cascarilla de arroz (cas) residuo que se genera en el proceso de pilado y el aserrin

(ase) que proviene de las industrias dedicadas a la comercializacién de maderas.

6.3.2 Elaboracion emulsién/cargas

En la elaboracién del aglomerado se utilizaron las emulsiones que contenian una mayor
cantidad de polimero, considerando que se requerian emulsiones con poco contenido de
agua para asi evitar una etapa en la produccién como el secado de la fibra. Realizando
una buena agitacién, con el objeto de conseguir una mezcla totalmente homogénea y
lograr llevar a cabo un satisfactorio proceso de mezcla; posteriormente, todo el conjunto
fue llevado a un molde para ser prensado bajo una presion determinada, durante
intervalos cortos de tiempo en una prensa hidraulica. Finalmente, los aglomerados se
llevaron a la estufa para ser horneados y obtener los aglomerados con las caracteristicas
finales. Las proporciones Emulsion - Carga, se variaron realizando los ensayos, para
finalmente elegir la composicién que cumpliera la condicion de que al prensar el conjunto
no presentara mayor exudacion del fluido, buscando tener pérdida minima de la emulsién,

uniformidad estructural, y una terminacién lisa en la superficie de contacto con el molde.

Tabla 16. Emulsiones utilizadas en la fabricacion de aglomerados

Aglomerados AlL A2L A3L A4dL A5L A6L
Emulsion 3L 4L 5L 6L 7L 8L
Fibras ase Cas cas cas cas cas
Tiempo 4h 4h 4h 5h 5h 5h
Temperatura 60 °C 60 °C 70°C 70°C 70°C 70°C
Molde circular | Circular | circular | circular | rectangular | rectangular
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Adicionalmente se establecié que la cantidad de carga o fibras presentes no podrian
superar el 20% de la mezcla. Se obtuvieron aglomerados con buena apariencia fisica que
posteriormente se sometieron a pruebas quimicas para evaluar su desempefio. Cabe
anotar que se realizaron diversas combinaciones de emulsién carga, encontrando que las
gue presentaban mejor adherencia eran las realizadas con la cascarilla de arroz debido a

la porosidad que se presentaba al aglomerar, logrando asi un mejor secado.

Figura 51. Aglomerados elaborados segun proporciones propuestas en la tabla 16

6.3.3 Pruebas Quimicas

6.3.3.1Test de llama

Se tomé el aglomerado y se colocod sobre una pinza, sometiéndolo directamente a la
llama, observando inicialmente una llama amarilla que crepitaba, y a medida que
transcurrird el tiempo se auto extinguia. Resaltando como hecho importante que los
polimeros arden generando una llama fuliginosa lo que no ocurri6 con el aglomerado

elaborado a partir de las emulsiones.
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Figura 52. Test de llama aglomerados circulares

6.3.3.2Degradacién quimica
Se tomaron trozos de aglomerados y se llevaron a soluciones de acido sulftrrico, acido
clorhidrico, hidroxido de sodio y se observaron los comportamientos presentados;

permitiéndonos establecer parametros para la caracterizacién del material.

Figura 53. Resistencia ante agentes quimicos

Por pruebas realizadas en anteriores trabajos podemos predecir que los aglomerados
presentan un ataque en el que se evidencia no solo la ruptura de la estructura fisica sino
gue ocurre el hinchamiento e insercién de los grupos quimicos de la solucion los cuales
rompen los enlaces intermoleculares y solvatan las moléculas simples. Mas
especificamente, estos efectos son reflejados por la posible hidrolisis basica que puede

sufrir la celulosa.
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Tabla 17. Comportamiento de los aglomerados ante agentes quimicos

NaOH 10 % P/V HNO; 10% VIV H,SO4 10% VIV Aceite Mineral
El aglomerado Inalterado después | Inalterado después de Permanecié
sometido, presento de realizada la realizada la prueba,; inalterado después
deformacion de su prueba; Flotaba flotaba de realizada la
estructura rompimiento prueba no flotaba

de la matriz soporte
6.3.3.3Densidad
Se tomaron diferentes aglomerados, los cuales se pesaron y se sumergieron en una

probeta que contenia agua y se observo el volumen que desplazaban a continuaciéon se

reportan en la tabla 18, los diferentes valores de peso y volumen desplazado.

Tabla 18. Densidad de aglomerados por el método de volumen desplazado

Peso (g) V Desplazado (mL) | Densidad (g/mL)
Al 2.8779 6 mL 0.4795
A2 2.678¢g 4 mL 0.6695
A3 1.269 ¢ 2.5 mL 0.5076
Densidad promedio 0.5522

Una caracteristica esencial de los aglomerados es que tengan una baja densidad, asi se
permite disefiar posteriormente piezas ligeras, de buena rigidez para que incluso su
transporte se haga mas sencillo y asi esta industria logre también incrementar su

desempefio y ahorrar energia.
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7. CONCLUSIONES

La presente metodologia logré introducir de nuevo al ciclo de vida Gtil materiales
desechados, generando asi un nuevo material hibrido con las propiedades de sus
materiales precursores; sirviendo como materia prima para la fabricacion de

aislantes y pinturas.

Se obtuvieron emulsiones estables, logrando reemplazar en la preparacion el
disolvente apolar e introduciendo un solvente polar en porcentajes desde el 5%
hasta el 35 %; aprovechando las bondades de un agente emulsificante natural

como la lecitina de soya en porcentaje invariable del 5%.

La obtencion de aglomerados con propiedades quimicas aceptables; permite
proponerlo como punto de partida en la consecucion de nuevos materiales,
enfocados a nuevos estilos de construccién urbana en lo que se abandere la

reutilizacion de materiales post-consumo.

Se realiz6é la caracterizacién general del poliestireno, evidenciando propiedades
fisicas y quimicas, resaltando como aporte fundamental la solubilidad del material
respecto a otros disolventes que se encuentran cercanos en la relacién de

Hildebrandt, con facil consecucioén y reduccién del impacto ambiental.

Se ultimé que la lecitina de soya present6 las condiciones idéneas para ser elegido
como un agente emulsificante debido a que cumplia con los requisitos planteados

entre los que se resaltaron facil consecucion, economia y biodegradabilidad.
La determinacién del balance Hidrofilico-Lipofilico de la molécula de lecitina de
soya (fosfatidilcolina), fue de 5.87 indicando que el emulsificante muestra mayor

solubilidad en aceite, siendo mas efectivos para preparar emulsiones tipo W/O.

El estudio infrarrojo nos permitié evidenciar que la emulsificacion se realizé de

manera esperada, debido a que se logré identificar los grupos funcionales
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caracteristicos de las moléculas precursoras, resaltando que no se gener6 sub-

producto.

e Es de gran importancia resaltar la metodologia realizada para la toma de los
espectros infrarrojos de las emulsiones, destacando que no se encuentra en la
literatura procedimientos descritos; e igualmente sefialar el aporte de los espectros

de las emulsiones que se utilizaran de soporte en futuras investigaciones.

e La obtencién de nuevos materiales a partir de basuras permite disminuir el impacto
ambiental, evitando la tala de bosques y la acumulacién de residuos sélidos que
provienen de la industria petroquimica que pueden permanecer inalterados por

millones de afos.
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RECOMENDACIONES

Tomando como punto de partida la investigacion se recomienda, proponer la
iniciativa como un proyecto de economia social sustentable y sostenible,
integrando diferentes areas académicas, realizando un trabajo mancomunado

entre la investigacion y la industria.

Se recomienda seguir con los estudios de estabilidad de las emulsiones obtenidas,
utilizando técnicas instrumentales como potencial z y tamafio de particula,
determinando asi criterios microscopicos corroborando los analisis realizados a

nivel macroscépico.

Se sugiere utilizar como solvente en la dispersién del poliestireno post consumo el
acetato de etilo, debido a que presenta menores inconvenientes de tipo medio

ambiental.

Se recomienda proseguir con los trabajos de investigacion en emulsiones
poliméricas; sus usos Y aplicaciones en la industria de los asfaltos logrando asi la
introduccion de copolimeros post-consumo en las formulaciones manejadas a nivel
industrial.
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ANEXOS.

Anexo A. Espectro IR - PS/PC
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Anexo B. Espectro IR- Literatura Poliestireno.

CAS: 9003-53-6;

top.cgi

Database for Organic Compounds SDBS;

Spectral

Poliestireno;

-bin/direct_frame

Disponible en http://riodb01.ibase.aist.go.jp/sdbs/cgi
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Anexo C. Emulsiones L1-L10
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