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Resumen. Este proyecto ha sido desarrollado con el objetivo de hallar una
metodologia técnica para la evaluaciéon del espumado de detergentes, bajo
condiciones relevantes para los consumidores de Perd como lavado a mano y re-
uso de la solucién de lavado. Se realizé un andlisis de los distintos métodos para
la evaluacién de espuma existentes en la industria y en la compaiia Procter &
Gamble, escogiéndose como mejor método el Mérodo de Cilindros Giratorios.
Una vez escogido el método a utilizar el proyecto se dividié en tres fases
principales. La primera fase consisti6 en la evaluacién de las variables de lavado
a ajustar para relacionar el método técnico con la preferencia de los
consumidores. Se evalud el tiempo de agitaciéon y el nimero de revoluciones, la
cantidad y composiciéon del sucio en la carga de lavado, y la cantidad y
composicion del relleno limpio de lavado a agregar. Una vez definidas las
variables, el método fue llevado a cabo a través de un procedimiento de
validacién para asegurar la precision, reproducibilidad y sensibilidad del mismo.
Luego de ser validado, se pas6 a la segunda fase donde se probaron tres
formulaciones (Magia Blanca Previous, LCP+ y Sapolio) y a partir de los
resultados obtenidos se elaboré un modelo predictivo que relaciona lo hallado en

los andlisis técnicos con lo observado con panel de consumidoras para el nivel de



espuma en las distintas etapas del proceso de lavado. Luego de obtener el
modelo predictivo se pasé a la tercera fase, donde se probaron distintas
formulaciones tanto prototipos como las actuales de Perd, y se definié su
aceptacion en el mercado. El modelo predictivo permitié definir los niveles
favorables y desfavorables de espuma durante el lavado, teniendo que para Pert,
la rapidez y el nivel de la espuma durante la generacién es uno de los pardmetros
de acepcién mds importantes, mientras que durante el lavado y el re-uso el nivel
Optimo de espuma se encuentra entre 2 y 5 cm. para mediciones en los cilindros
giratorios. Utilizando el modelo predictivo se puede decir que de las nuevas
formulaciones (LCP1, LCP2 y LCP3), LCP3 es la que posee el mejor perfil de
espuma relaciondndose de forma excelente con lo esperado por el consumidor.
Productos actuales de Perd como Ariel ®, Ace ®, Bolivar y Opal, fueron
probados obteniéndose que los productos P&G, Ace y Ariel, poseen un perfil de
espuma que se ajusta al modelo pudiéndose decir que poseen la aceptacion de la
poblacién peruana. Para comprobar los valores obtenidos con el método, se
realizé el andlisis de la Concentracién Micelar Critica, donde se observé que la
CMC para Magia Blanca Previous es la menor, seguida de Sapolio y luego
LCP+. Estos valores se corresponden perfectamente con los valores obtenidos
durante la etapa de generacién, cumpliendo con la hipétesis de que a menor
CMC mayor es la capacidad espumante de una solucién de surfactantes. Una
vez culminada las fases principales del proyecto, se hicieron pruebas adicionales
para evaluar la enjuagabilidad, donde se evalué la friccién de las telas luego de
enjuagar, asi como la conductividad y la tension superficial de las soluciones de
enjuague. Los resultados de estas pruebas proporcionaron discriminacién entre
los productos evaluados més no poseen relacién con los resultados hallados en el
andlisis de consumidores, por lo que estos métodos no fueron seleccionados para
analizar el comportamiento del consumidor, mds si para evaluar técnicamente

diferencias entre los productos.
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Introduccion

INTRODUCCION

La espumabilidad de los detergentes es uno de los pardmetros mas
importantes para los consumidores durante el proceso de lavado. La
espuma es considerada erréneamente por los consumidores, como el agente
efectivo que evidencia el desempefio de un detergente y lo diferencia de
otro. Para la poblacién peruana cuyo habito de lavado consiste en lavar a
mano, la espuma se convierte en un punto clave en la aceptacion del
detergente por los consumidores. Por esta razén la compafiia Procter &
Gamble, estudia y promueve el desarrollo de metodologias técnicas via
laboratorio para el estudio del desempefio de sus detergentes con respecto a
su capacidad de espumado y en funcién de los hédbitos de lavado de los

consumidores del pafs en estudio, en este caso la poblacién de Perd.

Actualmente existen varios métodos para la evaluacion de la espuma
de una solucién espumante, como lo son: Método de Ross-Miles, Método de
Nioshka y Ross, Método de Bikerman, Método de Bikerman y Ross, entre
otros. Estos métodos se basan en medicion de espuma a través del tiempo
en diferentes situaciones de generacidn, sin duplicar o reproducir la
experiencia del consumidor con la espuma bajo sus hébitos de lavado. Por
esta razon, este proyecto se dirige al disefio y optimizacién de un método de
laboratorio que pueda simular dicha experiencia, para asi obtener de forma
analitica una visién especifica de la percepciéon del detergente por el

consumidor.

Para llevar a cabo la obtencion del método final, se deben realizar los
andlisis oportunos de los métodos existentes actualmente para su
reaplicacién y adaptacién al propésito del proyecto. Estas pruebas seridn

realizadas en la compaiiia Procter & Gamble, mediante la utilizacién de sus

17



Introduccion

equipos para medicién de espuma y de tension superficial (tensiometro de
superficie). A partir de los resultados obtenidos con la realizacién de las
pruebas, se podrén realizar los andlisis correspondientes de acuerdo al perfil
de espumabilidad de la solucién y las recomendaciones adecuadas para

futuras formulaciones aplicadas a paises con hédbitos similares.
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Planteamiento del Problema

PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

En la biisqueda constante de satisfacer las necesidades del cliente, la
empresa multinacional Procter & Gamble C.A, ha desarrollado nuevas
tecnologias que permiten la interrelacion entre el productor y el consumidor.
El desarrollo de un nuevo producto debe cumplir con las expectativas del

consumidor para asi mejorar su calidad de vida.

Procter & Gamble posee una estructura de trabajo que promueve el
mejoramiento continuo de sus operaciones logrando asi optimizaciones del
proceso, reduccién de costos y aumento de la productividad. Los
detergentes elaborados por P&G han venido experimentando este
mejoramiento continuo, mediante la aplicaciéon de una serie de cambios e
innovaciones derivados de la bisqueda de nuevas tecnologias guiadas al
beneficio del consumidor, como: cambios en el perfume, formulacién
aplicada a condiciones especificas, presentaciéon del empaque, etc. Al
momento de hacer la escogencia de un detergente, los consumidores son
muy exigentes en la seleccién de uno u otro, por lo que todos los aspectos
funcionales del detergente deben ser dirigidos a las necesidades del

consumidor.

Actualmente, existen técnicas para la comprensién de las
necesidades de los consumidores, basadas en pruebas de panel, donde
mediante pruebas del producto y la utilizacion de cuestionarios
normalizados, se puede saber qué aspectos del producto deben ser
mejorados o modificados, como: capacidad de remocidon de manchas,
mantenimiento de blancura en la ropa, remocién de percudido, aroma del

polvo, cantidad de espuma que se forma al lavar, etc.

19



Planteamiento del Problema

Para Procter & Gamble C.A, uno de los mercados de gran
importancia en Latinoamérica es el mercado peruano. En este pais, el
consumo de detergentes clase 3/4 (para consumidores de bajo poder
adquisitivo) es significativo, asi como el hédbito de lavado a mano y el re-uso
de la solucién de lavado conforman el habito del 85 % de la poblacién, por
lo que el estudio de sus necesidades se ha convertido en un pardmetro

importante para el desarrollo de soluciones.

Uno de los aspectos mds importantes en el estudio con los
consumidores de Pert, es la caracteristica de la espuma formada en el
detergente, evaluando sensorialmente la calidad de la espuma de acuerdo
con: su estabilidad con el tiempo y su re-uso y la facilidad con la que ésta se
enjuaga. Los resultados de estas pruebas dan una idea precisa de qué es lo
que el consumidor peruano desea y como la empresa puede realizar los

cambios necesarios para lograrlos.

En los estudios de panel mds recientes en Perd, se observd que una
de las nuevas iniciativas (nueva formulacién) lanzadas no cumplié con el
criterio de éxito propuesto en el momento de su concepcién. Luego de
estudiar el desempeno del detergente con las consumidoras, se llegd a la
conclusion que el problema residia en el perfil de espumado del mismo
durante las exigentes etapas de lavado de la poblaciéon peruana. Para las
consumidoras ésta nueva formulacién cumplia con sus necesidades en
términos de limpieza pero no en espumado, por lo que cambios en la misma

se estan produciendo para cumplir con su necesidad.

Actualmente, la empresa multinacional Procter & Gamble C.A. no
posee métodos de estudio analiticos que le permitan imitar las condiciones
del lavado a mano con el uso de detergentes granulares, por lo que el motivo

de este proyecto radica en desarrollar una técnica via laboratorio que

20



Planteamiento del Problema

permita obtener los mismos resultados obtenidos via panel de consumidores
y asi lograr pruebas analiticas que permitan reproducir los resultados en
cualquier localidad de P&G en el mundo y que posea condiciones de lavado

similares a las estudiadas.
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OBJETIVOS

A continuacién se presentan los objetivos perseguidos con este

Trabajo Especial de Grado:

Objetivo General:

Disefiar y evaluar una metodologia técnica de espumado para

simular el comportamiento de lavado a mano durante todas sus etapas.

Objetivos Especificos:

Comprender cudles son los elementos claves del espumado que el

consumidor considera en el momento de evaluar un producto.

Estudiar los diferentes métodos para pruebas con espumas existentes
en la Procter & Gamble y a nivel industrial, como: cilindros giratorios,
beakers con agitacién, Método de Ross-Miles, Método de Bikerman,

entre otros.

Adaptar técnicas de medicion empleadas en otras dreas de Procter &

Gamble a las condiciones de lavado a mano con detergentes.
Relacionar, mediante la determinacion de la Concentracion Micelar
Critica, los pardmetros de la formulacién que influyen en el proceso de

formacién de espuma.

Proponer nuevos métodos técnicos para la realizacién de las pruebas

de espumado.
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Establecer una relacidon entre los resultados obtenidos mediante el
analisis técnico y los obtenidos por el panel de consumidores con el fin
de hallar una correlacion entre el nivel de espuma y la preferencia del

consumidor.

Seleccionar los métodos mds efectivos en funciéon de su
reproducibilidad y relacién con los resultados obtenidos en las pruebas

con consumidores.

Validar la metodologia disefiada.
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Marco Teorico

MARCO TEORICO

1. PRINCIPIOS BASICOS DE LA DETERGENCIA.

1.1 PRINCIPIOS DE LA DETERGENCIA.

La detergencia estd basada en la remocién de sucios indeseados de
un sustrato (tela), asegurando que los materiales pertenecientes a los tejidos
de estos sustratos, como por ejemplo, los colorantes, no sean removidos
durante el proceso de lavado. La funcién de los detergentes es maximizar
, ., Ce . c ., .1 .
ésta accion y minimizar la redeposicion del sucio. La detergencia ocurre
cuando el sustrato estd inmerso en un medio liquido, y generalmente

mediante la aplicacién de fuerzas mecénicas.

El proceso de detergencia es un proceso complejo, pero puede ser

resumido en seis bloques fundamentales:

a) Hidratacién del sucio: al ser almacenadas las piezas a lavar, el sucio
pierde parte de su humedad natural, por lo que una hidratacion
previa es necesaria para la eficacia del proceso de detergencia.

b) Utilizacién de fuerzas mecdnicas y quimicas para la remocion del
sucio de los tejidos.

¢) Mediante la accién de los ingredientes del detergente, lograr la
fragmentacion del sucio en particulas pequefias, componentes
solubles en agua o dispersiones.

d) Prevencion de la redeposicion de los fragmentos de sucio o trazas de

tinta sobre la tela ya lavada.
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e) Con la finalidad de dar una mejor sensacién y aspecto visual final, se
realiza el blanqueo del sucio residual o redepositado en la tela.

f) Con el objetivo de incrementar la satisfaccion del consumidor, se
utilizan agentes abrillantadores, perfumes, polimeros
antirredepositantes de sucio y agentes acondicionadores de tejidos,

que modifican las caracteristicas finales de las fibras textiles.

Estos aspectos fundamentales del proceso de detergencia pueden ser

representados graficamente, por la figura 1.

Q Fragmentacién oA C—:‘:}
(i = > O AT a0
@ a0
U S
T Remocion Antiredeposicién Tl
Hidratacion Modiﬁc_?cién de o Blanqueo
/_\\ la Fibra A A _~

Figura 1: Mecanismo general de lavado

1.2 FORMULACION DE LOS DETERGENTES.

Antes de la Primera Guerra Mundial los productos para lavar ropa
consistian principalmente en jabones de dcidos grasos neutralizados con
sodio o con potasio. Los primeros detergentes sintéticos de sulfonatos de
alquil naftalenos de cadena corta se produjeron en Alemania durante la
Segunda Guerra Mundial, éstos se desarrollaron con el objetivo de

compensar la deficiencia de grasa animal, la cual era utilizada como la
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materia prima principal para los productos jabonosos. Los sulfonatos de
alquil naftalenos de cadena larga empezaron a ser usados en 1930 y para
1945 se habian convertido en el componente surfactante principal de los

detergentes sintéticos’.

Con la evolucion de la industria y el desarrollo de nuevas
tecnologias, la estructuracién de los detergentes ha ido constituyéndose
hasta formar siete bloques principales que interactian entre si para
proporcionar el efecto requerido en el proceso de detergencia. Cada uno de
estos bloques cumple funciones muy caracteristicas y su proporcion en el

detergente determinard la eficacia del mismo en el proceso de lavado.

1.2.1 SURFACTANTES.

Para una mejor comprension del concepto y el funcionamiento de los
surfactantes en el proceso de detergencia es necesario conocer los
basamentos de una sustancia anfifila. Una sustancia anfifila posee una
doble afinidad, que se define desde el punto de vista fisico-quimico como
una dualidad polar-no polar. La molécula tipica de un anfifilo posee dos
partes fundamentales: un grupo polar que contiene heterodtomos como O, S,
P, N, encontrados en grupos alcohol, sulfonato, fosfato, amina, etc. y un

grupo apolar generalmente formado por un grupo alquil o alquilbenceno’.

El grupo polar posee gran afinidad con los solventes polares en
particular el agua, por lo que es denominada cominmente como parte
hidrdfila. Por el contrario, la parte apolar de la sustancia es denominada
parte hidrofoba. La mejor orientacién para estas moléculas desde el punto

de vista energético, es en las superficies o en las interfases, ya que en esa
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orientacion cada parte de la molécula puede residir en el fluido con el cual

.. 4
posean mayor afinidad”.

Al establecerse en las superficies o interfases, estas sustancias
poseen cierta actividad sobre las mismas (sobre la energia libre de Gibbs),
por lo que son denominadas agentes tensoactivos. Este término es
equivalente a “‘surfactante’ solo si se supone que la actividad superficial o

interfacial se traduce en un descenso de la tension.

SURFACTANTE

e N
Hidrofilo Lipcfilo

Figura 2: Estructura de una molécula de surfactante

Debido a su estructura quimica, los surfactantes tienden a
concentrarse en la interfase sucio-tela-agua para promover la limpieza y en
la interfase aire-agua para producir la espuma. Son los componentes mas

importantes de los productos detergentes modernos”.

La funcién mds importante de los surfactantes, desde el punto de
vista de su mecanismo de accién, es disminuir la tensién superficial. La
disminucién de la tensién superficial agua-aire es critica para la formacién
de la espuma, la cual es asociada por el consumidor con una buena limpieza.
Por otra parte, los surfactantes desempefian una misién importante en la
remocion de las manchas proteicas y de grasa, disolviéndolas (sucio
orgdnico liquido) o disminuyendo la fuerza de atraccion entre el sucio y la

tela (sucio en particulas sélidas).
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Todas las propiedades y uso de los surfactantes se deben
fundamentalmente a su capacidad de adsorberse a las interfases. La
adsorcion es un fenémeno espontdneo impulsado por la disminucién de
energia libre del surfactante al ubicarse en la interfase y satisfacer parcial o

totalmente su doble afinidad.

En el fenémeno de adsorcién se pueden distinguir dos casos en
principio. En la mayoria de los procesos, es la interaccién entre la parte
hidrofébica de una molécula de surfactante y la superficie del sélido, la
cual resulta en la atracciéon de la molécula de surfactante hacia el sustrato
sdlido. La adsorcién de moléculas de surfactante sobre componentes sucios
y sobre la fibra, es la base de la remocién de pigmentos sucios desde fibras

textiles durante el lavado®.

Esta adsorcién altera las propiedades eléctricas, mecanicas y
quimicas de la interfase, y depende de la naturaleza del pigmento sélido y la
fibra y también de la parte hidrofilica e hidrofébica de la molécula de
surfactante. La interaccion entre las particulas de sélido y el sustrato
uniforme, estd basado en las fuerzas de atraccién de van der Waals y las

fuerzas eléctricas de repulsion, con relaciones cuantitativas conocidas.

Con los surfactantes anionicos la repulsion electrostatica aumenta la
detergencia. Los surfactantes aniénicos refuerzan el potencial negativo de
algunos pigmentos y fibras, de ahi que facilitan la remocién de particulas.
Por otra parte, con los surfactantes no-i6nicos el mecanismo es menos claro
puesto que las fuerzas de repulsion electrostitica no pueden influenciar

significativamente el proceso.
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Un ejemplo desfavorable, es el lavado con surfactantes catidnicos,
los cuales tienen un grupo hidrofilico cargado positivamente. En agua los
substratos textiles y pigmentos de sucio estin cargados negativamente, y
por tanto la adsorciéon de los surfactantes catidnicos conduce a una
disminucién de la carga negativa y también a una reversién de carga en el

sucio y la fibra, alin a concentraciones de surfactantes relativamente bajas.

? o— J, g ? 0000
o> % T
articula -
C{ de sucio (l) —Cr}CIJ CIJ ..:-I; i
R 4 00000 00000
Sustrato I "| I _I_ “| 111
Insercion Despegado y arrastre
Agua + Surfactante
Agua
B Aceite
(N =)
El aceite moja el sustrato  Cambio de la mojabilidad Despegado
y de la tension

Figura 3: Esquema de la accién del surfactante sobre el sucio

1.2.1.1 CLASIFICACION DE LOS SURFACTANTES:

Los surfactantes son clasificados de acuerdo a la naturaleza del

grupo polar (hidrofilico) de su molécula, en:

Surfactantes anionicos: se disocian en un anién anfifilo y un catién,

. . . 3
el cual es en general un metal alcalino o una sal de amonio cuaternario”. A
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este tipo pertenecen los detergentes sintéticos como los alquilbenceno
sulfonados, los jabones, los agentes espumantes como el laurilsulfato, etc.
Esta clase de surfactantes, se distinguen en la remocion de manchas
grasosas y particulas solidas, que luego de separarlas de las telas, las
mantienen suspendidas en la solucién acuosa. La producciéon de los
surfactantes anidnicos representa alrededor del 55% de los surfactantes

producidos anualmente en el mundo.

Surfactantes no-idnicos: estos surfactantes no se disocian en

solucidn acuosa, puesto que poseen grupos hidréfilos del tipo alcohol, fenol,
éter o amida’. Esta clasificacién es particularmente efectiva en la remocién
de sucio grasoso corporal mediante mecanismos de solubilizacién y
emulsificacién. Los surfactantes no-iénicos se encuentran en el segundo
lugar en orden de importancia, con un poco menos del 40% del total de la

produccién mundial.

Surfactantes cationicos: se disocian en solucidon acuosa en un cation

orgdnico anfifilo y un anién. Contribuyen en la funcién de los surfactantes
anidnicos, aumentando asi su desempefio en la remociéon de manchas.
También son afiadidos a los detergentes para proporcionar suavidad a las

telas y disminuir su carga estatica.

Otros surfactantes que se encuentran en la actualidad aunque de
menos importancia son: los surfactantes anfotéricos y los surfactantes

poliméricos. Los surfactantes anfotéricos pueden ser catiénicos o aniénicos

dependiendo del pH de la solucién'. A altos niveles de pH (medios basicos)

se comportan como aniénicos y a bajos (medios dcidos) como catidnicos.
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Los surfactantes poliméricos son producidos asociando estructuras

polimerizadas de tipo hidrofilico o lipofilico, en bloques o injertos.

1.2.1.2 SURFACTANTES EN SOLUCION ACUOSA

Para un desempefio efectivo en los detergentes en polvo, los
surfactantes deben disolverse a un grado suficiente como para saturar
rapidamente las interfases sucio-agua y tela-agua. En soluciones acuosas,
las concentraciones diluidas de surfactantes actian como electrolitos, pero a
altas concentraciones el comportamiento es muy diferente. Esta diferencia
de comportamiento viene dado por la formacién de agregados coloidales
organizados de un amplio nimero de moléculas denominados micelas,
donde la parte hidr6foba de las moléculas de surfactante se orientan hacia el
interior del agregado, dejando la parte hidrofilica de las mismas en contacto

. 4
con el medio acuoso™.

MICELA

Figura 4: Esquema estructural de una micela

Concentracion Micelar Critica:

La Concentraciéon Micelar Critica es aquella a la cual se forman las
micelas, y donde la tensién superficial aire-agua y la tensién interfacial
sucio-agua alcanzan sus niveles minimos. La concentracién micelar critica

(CMC) es caracteristica de cada surfactante® y su valor depende de la
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intervencién de diversos factores, como: la temperatura, las caracteristicas

quimicas del surfactante, el medio fisico-quimico, etc.

En la siguiente figura 5 se esquematiza la variacién de la tension

- . . 7
superficial en relacion con la concentracion del surfactante’.

70
65

30
25

TENSION (dinafcm o mb/m)

0 001 0A 1 10 %
COMNCENTRACION (% surfactante en agua)

Figura 5: Variacién de la tensién superficial en funcién

de la concentracién de surfactante

Se observa a partir del valor que corresponde al agua pura (72
dinas/cm.), una disminucién de la tension superficial a medida que la
concentracién de surfactante en la solucién aumenta. En esta zona (I) la
mayoria de las moléculas de surfactante se adsorbe en la superficie agua-

aire, lo que hace que la concentracién superficial crezca rdpidamente.

En la zona (I) la superficie estd saturada y las moléculas de
surfactante que se afiaden deben solubilizarse en la fase acuosa, lo que es
poco favorable desde el punto de vista energético, por la presencia del grupo

no-polar.
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A partir de una cierta concentracion, la fase se satura de moléculas
individuales, es ahi cuando se ve el cambio a la zona (III), en la cual la
tension superficial permanece constante. En esta etapa, cualquier molécula
suplementaria se encuentra encima de su limite de saturacién en fase

acuosa, lo que conlleva a la formacién de micelas.

Debido a que la transicion en esta zona no es siempre muy nitida, se
obtiene la CMC en forma general, extrapolando las tendencias observadas
encima y debajo de la zona de cambio de variacién. Conviene destacar dos

propiedades fundamentales relacionadas con la CMC:

a) Encima de la CMC, toda molécula de surfactante que se incorpora,
se une dentro de las micelas, y la concentracién de surfactantes
monomérico queda précticamente constante. Sin embargo cabe
destacar, que el equilibrio mondémero-micela es dindmico, ya que
existe un continuo intercambio entre las moléculas de las micelas y
la fase acuosa. La dimension de las micelas (10-100 A) y el nimero
de moléculas por micela depende del tipo de surfactante y la
naturaleza fisico-quimica del medio. Un exceso de micelas no
modifica la actividad superficial o interfacial, es decir, las tensiones
superficiales e interfaciales de un surfactante puro no varian cuando

la concentracién de éste sobrepasa su CMC.

b) Debajo de la CMC, en esta region las propiedades termodindmicas
de las soluciones de surfactante siguen un comportamiento ideal del
mismo tipo que aquellas de las soluciones que contienen un soluto

de gran dimensién molecular’.
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Cuando se satura la superficie ...
no hay agua

en el centro

_° ' '\foz?:‘;f:
.1.\\

se forman agregados »MICELAS

Figura 6: Esquema de la formacién de micelas

En general, los surfactantes no iénicos alcanzan una concentracion
micelar critica mucho mds baja que los i6nicos. La temperatura a la cual la
solubilidad de un surfactante aniénico es igual a la concentracion micelar
critica es conocida como el punto de Krafft. Esta es la menor temperatura a
la que se puede obtener un nivel de remocidon de sucio efectivo con un
sistema de surfactantes aniénicos particular®. Los surfactantes no-iénicos
no poseen punto de Krafft, para éstos la solubilidad decrece con el aumento
de la temperatura. Existe una temperatura de transicion a la cual los
surfactantes no-idnicos empiezan a perder sus propiedades tensoactivas,
este punto es denominado Punto turbio (Cloud Point)*. Esta pérdida ocurre,
ya que por encima de este punto una fase rica en surfactante compuesta de

micelas de gran tamafio, se separa.

Factores que afectan la CMC

La existencia de la CMC como fenémeno bien definido implica que
existe una competencia entre varios tipos de interacciones, las cuales pueden

clasificarse en las que favorecen y las que se oponen a la micelizacion.

En cuanto a las interacciones que desfavorecen la formacion de

micelas, son de dos tipos. Primero las que favorecen la solubilizacién
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monomolecular del surfactante en el agua, esencialmente por el efecto de
solvataciéon del grupo polar. Cuando mds polar este grupo, menor la

tendencia en formar micelas y por lo tanto mayor la CMC .

El segundo efecto desfavorable a la formaciéon de micelas
corresponde a las interacciones de tipo electrostitico que resultan en una
repulsion entre las partes hidrofilicas de las moléculas de surfactantes
asociadas en las micelas. Si las fuerzas de repulsion son demasiado grandes,
las moléculas no pueden acercarse suficientemente para que se produzca la

interaccion hidréfoba entre grupos lipofilicos.

Efecto de la estructura del surfactante

Como lo indica el razonamiento anterior, la CMC de un surfactante
depende a la vez de su grupo hidrofilico (tipo, tamafio, contra-ién) y de su

grupo lipofilico (longitud, ramificacion).

® Lipdfilo: En medio acuoso, la CMC decrece cuando el nimero de
atomos de carbono del lipéfilo del surfactante aumenta. La ramificacion del
grupo lipofilico es un factor de primera importancia; en efecto se encontrd
que la CMC aumenta notablemente con la ramificacion, lo que va a la par
con el aumento de la solubilidad en agua de los hidrocarburos con su

ramificacion.

® Hidrdfilo: En lo que se refiere al grupo hidrofilico se debe destacar
primero que la CMC de los surfactantes no-idnicos es en general mucho
mds baja que aquella de los i6nicos conteniendo un grupo lipofilico
equivalente. Eso se debe probablemente al hecho de que cada grupo 6xido
de etileno contiene dos metilenos, lo que reduce las tensiones
electrostéticas. Estas y las observaciones precedentes corroboran que la

CMC es una medida, probablemente cuantitativa, del nivel de afinidad
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global de un surfactante para la fase acuosa.

Por otra parte el tipo de grupo hidrofilico y el contra-ién eventual,
son ambos factores determinantes, en particular se notard que los
surfactantes anidnicos de cationes divalentes tienen una CMC netamente
mds baja que aquellos de cationes monovalentes, probablemente por el

hecho de que tienen una menor ionizacién.

Efecto del ambiente fisico-quimico

Puesto que los electrdlitos y los alcoholes pueden modificar el poder
solubilizante de una solucién acuosa, no es por lo tanto extrafio que tengan
una influencia sobre la CMC de los surfactantes. En realidad este efecto es

muy importante, por las caracteristicas particulares de las micelas.

En efecto la presencia de solutos en la fase acuosa puede modificar

tanto las interacciones favorables como las desfavorables a la micelizacion.

® Electrolitos: La adicién de electrolitos tiende a disminuir la
solubilidad de muchas sustancias en agua, e incluso puede producir la
precipitacién en forma de fase sélida. En este sentido la adicién de

electrolito disminuye la solvatacion de la parte hidrofilica del surfactante.

Por otra parte la adicién de electrolito produce una mayor
concentracion de iones en la vecindad de la superficie de las micelas y por
lo tanto resulta en un efecto de pantalla que reduce las repulsiones
electrostaticas entre las partes hidrofilicas cargadas. Ambos tipos de efectos
favorecen la formacién de micelas y de manera general se puede decir que

la presencia de electrolitos tiende a disminuir la CMC.
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En los surfactantes anidnicos, la disminucion de la CMC se debe
esencialmente a la reduccién de espesor de la doble capa eléctrica que rodea
las micelas, lo que produce una disminucién de las fuerzas de repulsién
entre grupos hidrofilicos vecinos, y como consecuencia permite la
aglomeracion de moléculas de surfactante a concentraciones de surfactante

mads bajas.

Por otra parte, en los surfactantes catidnicos y no-idnicos, la
disminucién de la CMC se atribuye a una reduccién de la solubilidad del
grupo hidrofilico por desolvatacién y por otra parte a un aumento de las
interacciones entre el grupo lipofilico y la solucién acuosa. La presencia de

electrdlito puede producir micelas no esféricas y hasta cilindricas.

® Alcoholes: Por razones practicas, los surfactantes se usan a menudo
junto con un alcohol, sea por el papel fisico de éste o bien por su influencia
fisico-quimica. Todos los alcoholes tienden a reducir la CMC. Sin embargo
su influencia depende por una parte del tipo de alcohol (peso molecular,
ramificacién) y por otra parte de su concentracion; es decir, que depende de

sus caracteristicas como co-surfactante.

Cuando se esta en presencia de un alcohol, se lleva a cabo la
formacidén de micelas mixtas surfactante-alcohol, en las cuales la insercién
de las moléculas de alcohol permite reducir las fuerzas repulsivas entre los
grupos hidrofilicos cargados de las moléculas vecinas de surfactante, lo que
resulta en un descenso de la energia de formacion de las micelas, y por lo

tanto una reduccién de la CMC.
Efecto de la temperatura
Para surfactantes i6nicos, la CMC en solucién agua-alcohol primero

decrece y luego vuelve a crecer con la temperatura. Para surfactantes no-

i6nicos se observa un fendmeno semejante, con el minimo cerca de 50 ° C.
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Un aumento de temperatura produce una reduccién de hidratacion
del grupo hidrofilico. Este efecto es aquel que produce el punto de turbidez
de los surfactantes noidnicos y por lo tanto tiende a favorecer la
micelizacién, es decir producir micelas a menor concentracién (la CMC

disminuye).

Por otra parte un aumento de temperatura produce una
desorganizacién creciente de las moléculas de agua que se encuentran
cerca del grupo no polar, como consecuencia el desajuste agua grupo no
polar decrece, o en otro términos la compatibilidad aumenta, lo que

desfavorece la formacion de las micelas (CMC aumenta).

1.2.2 SECUESTRADORES DE DUREZA.

Los agentes secuestradores de dureza son componentes que en el
detergente poseen la funcién de soportar y aumentar la accién limpiadora de
los surfactantes y demds componentes. Estos agentes maximizan la
detergencia a través de la suavizacién del agua, amortiguamiento del pH o
proveyendo propiedades de dispersion de sucio’. Los secuestradores de
dureza estin compuestos principalmente de grupos quimicos basados en

silicio, carbono y fésforo. Ejemplos de éstos se muestran en la tabla 1.
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Tabla 1: Principales compuestos de los agentes secuestradores

Atomo Central Secuestrador de dureza
NaQ NaO AlD . 8i0 AlOQ
J. é | wa™ |
Si 0—gi=0—8i—0 0—§i-0—A170—%i-0
NaO NaO AlO 510 AlO
Disilicato Zeolita
- 0
Na,CO, R—CT
C OMa
C arbonato Carboxilato
0 0
8] .
Nao _| | -ONe
P Nao- T 0T TOTN
MNda q
ONa el
Trifosfato

De acuerdo al grupo quimico base, los secuestradores o “builders” se

pueden clasificar en:

e Secuestradores: materiales solubles que forman complejos solubles

con la dureza, entre éstos se destacan el tripolifosfato de sodio

(STPP) y el citrato de sodio.

® Precipitadores: materiales solubles que forman complejos insolubles

con la dureza, entre éstos se destacan los carbonatos.

e Secuestradores por intercambio idnico: Materiales insolubles que

intercambian iones de sodio por iones de dureza, éste es el caso de

las zeolitas (Alumino silicatos de sodio)g.

El uso de fosfatos en los detergentes se ha convertido en un tema de

discusion a nivel mundial debido a su impacto ambiental, como es el caso

de la eutrofizacion de las aguas residuales. En paises donde este impacto ha

sido importante, se empez6 a emplear otros compuestos capaces de cumplir
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las mismas funciones pero que a su vez aumentaban la complejidad de la
formulacion, este es el caso de los secuestradores de intercambio i0nico
como los son las zeolitas y/o silicatos, carbonatos para la eliminacion del
. .. 10 ., - L. . .,
calcio y como agente alcalinizador ", 4cido citrico para la dispersién y

polimeros de policarboxilato para la suspension del sucio.

En general, cualquiera que sea su estructura quimica base y la forma
de secuestro de los iones de dureza, los secuestradores o “builders” poseen

funciones especificas durante el proceso de detergencia:

Suavizantes del agua: al enlazar los iones de dureza del agua corriente
intercambiando iones de sodio, disminuyen la dureza del agua. Esto se

puede observar en las siguientes reacciones:

2Builder 2Na* + Me** «— 2Builder” Me>* + 2Na*
Me2+: Ca2+ Mg2+

Figura 7: Reaccién involucrada en el proceso de secuestro de dureza

La remocion de los iones Calcio y Magnesio es de suma importancia
para asegurar el desempefio del detergente en el proceso de lavado. De no
ser eliminadas, estas durezas implican inconvenientes en el proceso de

lavado ya que:

e Obstaculizan el desempefio de los surfactantes anidnicos,
disminuyendo su capacidad de remocién de sucio.

¢ Interactian con sucios de dcidos grasos formando jabones de calcio
y magnesio, los cuales son altamente insolubles y dificiles de extraer

de las telas.
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e Interactian con sucios especificos como tierras para causar
aglomerados, trayendo como consecuencia una remocién pobre del
sucio y redeposicién del mismo.

e Mantienen atrapados los sucios del tipo aniénico en las telas, a
través de la formacién de puentes idnicos.

e Se absorben sobre telas de algodén y precipitan como carbonatos,
silicatos y sales de calcio de dcidos grasos, lo cual se traduce en un

. o 1
empobrecimiento en el mantenimiento de la blancura de las telas .

Actividad dispersante / Anti-redepositante: otra funcién importante es
mantener en suspension las particulas de sucio que han sido removidas. El
tripolifosfato, los silicatos y los polimeros policarboxilatos, poseen
polianiones cuya repulsion con las particulas de sucio cargadas

negativamente, promueve la suspension del sucio en la solucion.

Fuente de alcalinidad / Capacidad de “buffer”: mantienen un nivel de pH
alcalino, que provoca la emulsion de las grasas y promueve la dispersion y
solubilidad del material proteico en soluciéon. El pH en un proceso de
lavado debe estar entre 9,5 y 11, para asi promover la remocion de sucio en

las telas'>.

1.2.3 BLANQUEADORES

Los blanqueadores son agentes que actdan decolorizando el
sustrato’. Existen dos formas mediante las cuales vuelven invisibles a los
sustratos: por un lado, los blanqueadores oxidan las manchas evitando la
absorcién de la luz visible haciéndolas imperceptibles al ojo humano y por

otro, descomponen las manchas en partes mas pequefias haciendo que su
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remocion se lleve a cabo con mayor facilidad. El blanqueador mas usado es
el hipoclorito de sodio, sin embargo, en Europa Occidental se utiliza el
perborato a altas temperaturas. El hipoclorito de sodio ademds de ser
econdmico, posee un alto desempeiio en la eliminacion de los sucios de tipo
proteicos y peptidicos, con algunas desventajas en la proteccion de las
fibras, destefiimiento de colores, reduccién de la actividad de perfumes y
enzimas, ademds de no ser estable en estado sélido pudiendo perjudicar el

desempefio del detergente’.

El rango 6ptimo de temperaturas para el eficiente desempefio de los
blanqueadores, sobrepasa los 60 °C por lo que la accién de un activador es
necesaria. Los activadores son moléculas que reaccionan con la especie
blanqueadora (perhidroxilo) para formar el perécido”. Entre los activadores

mds conocidos y utilizados se puede destacar el TAED y el NOBS.

Otros agentes de blancura, asociados generalmente con los
blanqueadores son los ‘“Abrillantadores”. Estos agentes son materiales
orgdnicos complejos que absorben el componente ultravioleta de los rayos
solares (340-370 nm) y la reemiten en forma de luz visible (420-460 nm).
Esta emision, neutraliza la tonalidad amarillenta de las fibras textiles

percudidas dando la impresién de una mayor blancura en las telas.

1.2.4 ENZIMAS

Las enzimas son compuestos proteicos que funcionan como
catalizadores orgdnicos que aceleran las hidrélisis de sustratos enziméaticos

especificos. La catdlisis se debe a la existencia de sitios activos en la
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superficie enzimdtica, los cuales permiten la formacién de un complejo con

el sustrato que es luego degradado a través de un mecanismo especifico.

Las enzimas actian sobre largas cadenas de sucio insolubles,
rompiéndolas en particulas mas pequenas que luego serdn removidas por el
agua o la accién de otros agentes activos del detergente. Posteriormente, las

. 13
enzimas se regeneran y pueden atacar a otras manchas .

Bajo condiciones 6ptimas la tasa de conversién del complejo
enzima-sustrato a productos hidrolizados es extremadamente elevada, por lo
tanto, se requieren niveles muy bajos de enzimas para hidrolizar una alta
cantidad de sustrato. Sin embargo, la velocidad de reaccién se ve
incrementada por la concentracién de enzimas y por el aumento de la

temper aturas .

Actualmente en la elaboracién de los detergentes, se utilizan un
rango variado de enzimas para atacar a las manchas mds comunes y asi
promover su eliminacion a través de la accién de los agentes activos del
detergente. Entre las mds importantes se pueden destacar la proteasa, la
amilasa, la lipasa y la celulasa. La proteasa cataliza la hidrdlisis de los
enlaces peptidicos en los sucios proteicos y reduce la redeposicién de las
proteinas en las fibras. La amilasa actia sobre manchas que contienen
almidones. La lipasa, promueve la hidrdlisis de los lipidos a sus
correspondientes dcidos grasos y glicerol. Y por ultimo, la celulasa mejora
la remocién de los residuos de sucio corporal en las telas de algoddn,
ademds de restaurar algunas propiedades perdidas por las telas luego del

14
proceso de lavado .
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1.2.5 POLIMEROS

En la formulacién de los detergentes se pueden encontrar tres tipos
de polimeros, cada uno de los cuales cumple una funcién especifica durante
el proceso de lavado, estos son: los polimeros removedores de sucio, anti-

redepositantes e inhibidores de la transferencia de color.

Polimeros removedores de sucio: su funcion es depositarse en la tela
durante el proceso de lavado, impartiéndole cardcter hidrofilico. Su funcién
es la de alterar la tension superficial (coeficiente de adhesion) inherente
entre el sucio y la tela, modificando asi la superficie de la misma, logrando
una disminucién en el contacto entre el sucio y la tela para aumentar la

- 14
remocién durante el proceso del lavado ™.

Polimeros anti-redepositantes: estos compuestos ayudan a impedir la
redeposicién del sucio sobre la tela, una vez que ha sido retirado en el
proceso de lavado. Esto ha de lograrse minimizando la tendencia de las
particulas de sucio a formar agregados una vez que son removidas de la tela
y asi evitar la redeposicion sobre ésta.

Polimeros inhibidores de la transferencia de color: el propésito de este
ingrediente es el de interceptar y mantener en suspension los tintes liberados

. .., . 14
por las telas para evitar su redeposicion en otras piezas .

1.2.6 OTROS

En esta denominacién se encuentran agrupados todos aquellos
compuestos diseflados para otorgarle al producto final las caracteristicas

estéticas necesarias para su desempefio en el proceso de lavado y
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comercializacién. Entre los componentes mas importantes se encuentran el

perfume, la base de relleno y las mindsculas particulas de colores (speckles).

1.3 PROCESO GENERAL PARA LA FABRICACION DE
DETERGENTES

1.3.1 Descripcion de los procesos de elaboracion de detergentes

Mezclado en seco

Es la técnica de procesado mds simple para la fabricacién de
detergentes en polvo. Por lo general, es una operacion por carga en la que se
emplean varios tipos de paletas mezcladoras. Los ingredientes liquidos de la
formulacién, tal como los surfactantes no idnicos, por lo general se rocian
en el mezclador donde son adsorbidos por los componentes en polvo o
granulados. Los demds liquidos reaccionan con ciertos ingredientes en
polvo para formar una sal surfactante, tal como ocurre en la neutralizacién

seca del acido dodecilbencensulfénico.

El mezclado en seco tiene como principal ventaja la baja inversion
de capital que se necesita y la gran flexibilidad del proceso, ya que el mismo
equipo puede emplearse para fabricar diversos productos. Sin embargo, la
operaciéon por carga no es adecuada para la produccion de grandes
volumenes de detergente en polvo. El mezclado en seco depende casi en su
totalidad de las propiedades de las materias primas para el control de la
densidad y el tamafio de particula del producto final. A pesar de esto, las
propiedades estéticas no se comparan favorablemente respecto a los

productos obtenidos con otras técnicas de fabricacion.
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Esta técnica se emplea principalmente para la fabricacion de
detergentes de uso industrial e institucional, mas no para productos

destinados al usarse en el hogar.

Secado por atomizacion

Se diferencia de la técnica de mezclado en seco, por ser la de més
empleo en la fabricacién de detergentes en polvo para el hogar. Asi mismo,
este método es utilizado para generar grandes volimenes de detergente con

un balance de las caracteristicas fisicas, estéticas y de desempefio excelente.

Las materias primas sélidas y liquidas son medidas y afiadidas a un
tanque de mezclado por carga, en un orden especifico de adicién. La
suspension de detergente resultante, por lo general tiene un alto contenido
de solidos para minimizar la cantidad de humedad que debe ser evaporada
en la siguiente operacién de secado por rociamiento. La salida del
mezclador alimenta a un tanque de almacenamiento agitado cuya salida a su
vez alimenta la parte continua del proceso. La suspension es transportada a
un conjunto de atomizadores en la torre de rociamiento a través de una serie
de mallas, turbinas y bombas tanto de transferencia como de alta presion. La
mezcla es atomizada mediante boquillas formando gotas que entran en
contacto con aire caliente en contra-corriente. Al entrar en contacto con el
aire caliente, la superficie de las gotas se seca y el agua remanente en el
interior se evapora a través de pequefios huecos que se forman a medida que

las gotas descienden en la torre.

Los granulos finales salen de la torre donde son enfriados y tratados

con diversas técnicas para completar el procesamiento del producto final.
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Entre esas técnicas se tiene la adicion de materiales sensibles al calor por
atomizacién o mezcla directa, tales como los perfumes, las enzimas, y

ciertos componentes de los blanqueadores.

Entre las variables que determinan las propiedades fisicas del
detergente final se tienen la formulacién, la composicion de la alimentacién
y el nivel de s6lidos, el tipo de atomizadores y la disposicién de los mismos
en la torre, la presion de la atomizacidn, la temperatura del aire, entre otros.
Los productos tienen tamafio de particula y densidad uniforme, presentan
una solubilidad de buena a excelente y cuando son procesados
correctamente, tienen excelentes propiedades de flujo. Este método de
procesado tiene el mayor requerimiento de energia respecto a las otras
técnicas de producciéon de detergentes y es necesario un buen sistema
colector de polvo debido a los grandes volimenes de aire que pasan a través

de la torre.

1.3.2 Descripcion del proceso de elaboracion de detergentes en

Procter & Gamble.

El esquema utilizado para la preparaciéon de detergentes en la
compaiiia es el de Secado por atomizacion. En grandes rasgos abarca seis
etapas: Preparacion de la pasta (Sulfonacién y neutralizacion) y prepesados,
operacién por carga (tanque de agitacidn), sistema de bombeo, torre de
atomizacién y secado, sistema de productos (separador gravimétrico, tambor
rotatorio, agregados), empaque y almacenaje. Estas etapas se ilustran en la

figura 8.
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Materia Prima
Preparacion de la pasta
M

> ezclador [«

Sistema de
DOIMDEO

Horno (Aire)

iclone

Sistema de
producto

Finos de Particulas
neumaticos gruesas

Almacenamiento

Figura 8: Esquema general del proceso de fabricacion de detergentes

A nivel general, las materias primas utilizadas segun las etapas del

proceso de fabricacion de detergente, se describen a continuacion:

e Para la preparacion de la pasta: alquilbenceno sulfénico (LAS), soda

cdustica, agua.
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* En el tanque de agitacion (mezclador): silicato, sulfato, bentonita,
fosfato, soda cdustica, colorantes, polimeros.
e En el sistema de productos: perfumes, enzimas, activadores de

blanqueo, aglomerados y pintas.
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2. TENSION SUPERFICIAL/INTERFACIAL

2.1 TENSION SUPERFICIAL

Las fuerzas de atraccién que existen entre las moléculas de un
liquido, son de diferente magnitud dependiendo de la zona del liquido
considerada. Las moléculas en el seno del liquido estin lo suficientemente
cerca para que el efecto de las fuerzas de atraccidén sea considerable, pero

tienden a equilibrarse.

Aire

JHJ\WWHWM
".a' W u i .{ 4

i VA v { d Y
j J._l K:‘ \.‘ L;'JI:_‘. ;.'J'l‘ "JJ::_;.' "H}J
Ji ¥ -J-—.J_ 39

.-I I'

JJJ.}J..I-JHJ
JJJ\J{JJJ

Liquido
Figura 9: Fuerzas atractivas que actian sobre las moléculas en el seno del liquido y en la

superficie libre.

Por el contrario, las moléculas que se encuentran en la superficie no
estan rodeadas completamente por otras moléculas de liquido, lo que crea
entonces, un desequilibrio en las fuerzas, con un efecto neto hacia el
interior del 11’quido15 . Esta fuerza neta es normal a la superficie y es
directamente proporcional a su drea. Es decir, para una superficie minima
se cumple una energia minima, por lo que se puede decir que la superficie

de un liquido tiende a contraerse y el efecto resultante de esas fuerzas de
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contraccion es lo que da origen a la tension superficial, permitiendo ademas

que la superficie sea estable'.

De acuerdo a los principios termodindmicos, la tensién superficial
tiene unidades de energia por unidad de area, esto explica el hecho de que
una expansion en la superficie requiera energia. Fisicamente, la tension
superficial es vista como la sumatoria de las fuerzas de contraccién que
actian de forma paralela a la superficie o interfase. Este tltimo punto de
vista, define a la tensién superficial o la tensién interfacial, como las
fuerzas de contraccion existentes en una superficie por unidad de drea. El
trabajo requerido para expandir una superficie en contra de sus fuerzas de
contraccion, es igual al aumento en la energia libre de Gibbs que acompafia

s 4
a esta expansion .

2.2 METODOS PARA LA MEDICION DE LA TENSION
SUPERFICIAL

En la quimica de superficies, se utilizan una variedad de diferentes
métodos de medicién que serdn escogidos segin la aplicacién que se le
quiera dar. Existen tres grandes clasificaciones de acuerdo al principio que

aplican:

i)  Métodos basados sobre la medicion de una fuerza.
ii) Métodos basados sobre la medicién de una presion.

iii) Métodos basados sobre una propiedad geométrica.
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2.2.1 Métodos aplicados sobre la medicion de una fuerza:

Estos métodos son aplicados en el caso que existan tres fases: un
fluido (gas o liquido), un liquido y un sdlido. La tension superficial o
interfacial entre los dos fluidos se mide como una fuerza aplicada sobre una
cierta longitud de la linea de contacto trifisico'®. La figura 10 indica la
situacion tipica; si las demds fuerzas se anulan por la reaccién del soporte
s6lido, entonces la tnica fuerza neta serd la proyecciéon de la fuerza de

tension en la dileccion de la medicion.

Sélido
Liquido 1 N\A liquido 2
TENSION

Figura 10: linea de contacto trifasico

Existen varios dispositivos basados sobre este mismo principio, de
los cuales los mds usados son la placa de Whilhelmy y el anillo de Du

Nouy.

Método de la placa (Whilhelmy 1863)

En este método se mide la fuerza hacia abajo que sobre la placa
ejerce la superficie o interfase a la cual se desea determinar la tensién
cuando esta placa toca exactamente esta superficie o interfase. La fuerza

ejercida es:

F =m.g=2(1+dy 1
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Donde por la geometria de la placa se conoce que d<<lI, por lo que la

ecuacion se escribe ahora como:

y=-- (I

Se utiliza en este método una placa de geometria perfectamente
conocida suspendida verticalmente a una balanza de precisiéon. El lado
inferior de la placa se pone en contacto (horizontal) con la superficie del
liquido para que se moje. Luego se ejerce una fuerza vertical sobre la placa
para levantarla. La placa se levanta poco a poco, y de cada lado se forma
una interfase con la curva; se levanta la placa hasta que se produce el

16
arranque .

Figura 11: Método de la placa Whilhelmy

Usualmente la placa es de platino levemente rugoso, de tal forma
que el dngulo de contacto sea lo mds pequefio posible, y se pueda suponer
igual a cero. La placa mide tipicamente 29,9 mm de largo y 0,1 mm de
espesor, en cuyo caso el perimetro completo es de 60 mm. La balanza es en
general una balanza de torsién que el usuario manipula con una palanca.
En ciertos modelos (autométicos) es un motor que asegura el levantamiento,

y un sistema registrador monitorea la fuerza.

54



Marco Teorico

Este aparato es muy versdtil, en particular para medir tensiones
superficiales de soluciones acuosas, en el rango 70 dinas/cm (agua pura) -
30 dinas/cm (soluciones de detergentes); permite obtener facilmente una
reproducibilidad del orden del 2 %, lo que es suficiente para determinar la

., . » . 15
concentracion micelar critica de una solucidn de surfactante .

Método del anillo (Du Nouy 1919)

En el método de Du Nouy, se reemplaza la placa rectangular
suspendida verticalmente por un anillo suspendido horizontalmente, en
forma perfectamente paralela con la superficie o interfase. El anillo tiene un
radio R, y estd hecho con un alambre de radio r, resultando en un perimetro
total de L =4 w R. Notese que este perimetro es una aproximacion, ya que
no toma en cuenta la posicion exacta de la linea de contacto trifdsico

respecto al anillo. En todo caso es vélido si r<< R.

Para medir la tensién superficial, se procede como en el caso del
método de la placa. Primero se moja completamente el anillo y luego se

procede a levantarlo hasta el arranque.

Figura 12: Dispositivo para medir la tensién superficial segin el método del anillo (Du

Nouy)
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Sin embargo en este caso, la situacién es levemente diferente, por

dos razones:

1. Cualquiera que sea el dngulo de contacto, la direccion de aplicacion de
la fuerza de tensién varia a medida que se extrae el anillo del liquido.
Existe una posicién de la linea de contacto en la cual la fuerza de tensién
resulta vertical. En esta posicion la proyeccién vertical de la fuerza de
tension es maxima. El método experimental toma en cuenta esta
caracteristica, ya que se mide la fuerza méxima.

2. Una parte del liquido esta colgando del anillo y por tanto produce un
efecto hidrostético, el cual corresponde a la zona sombreada en la

siguiente figura:

(I LTI LIEENRRLLI LI LR CLLLE]]

Figura 13: Representacion del liquido colgado al anillo de Du Nouy.

En teoria se podria obtener un error de lectura inferior a 0,01 dinas /
cm; en realidad el error es del orden de 0,1 dinas/cm, lo que es por lo

general perfectamente tolerable.

Al medir la tensién superficial o interfacial de soluciones que
contienen surfactantes se presenta un problema adicional, a saber el tiempo
de equilibracion. En efecto en este método, se modifica la superficie al
arrancar el anillo, en particular en la zona donde se ejerce la fuerza de

tension, cosa que no ocurre en el método de la placa
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En conclusién, el método del anillo de Du Nuoy tiene esencialmente
las mismas caracteristicas que el método de la placa. A dimensidn externa
igual, la longitud de contacto trifasico es mayor que la de la placa. Por otra
parte es obviamente mejor que el método de la placa si no hay seguridad de
que el dngulo de contacto sea cero'®. Cuando se mide la tensién superficial
de soluciones acuosas de surfactantes, se puede considerar que el platino
esta totalmente mojado por al agua, por tanto la desventaja del método del
anillo de obviar el error sobre el dngulo de contacto desaparece. Por otra
parte si el surfactante es de gran peso molecular o si se trata de una mezcla
de equilibrio lento, el problema de creacion de nueva drea es una desventaja,

por lo tanto el método de la placa dard en general una mejor informacion.

Otros Métodos

El método del estribo consiste en medir la fuerza de contacto
trifdsico de un segmento de alambre de platino ubicado horizontalmente. Es
esencialmente la misma situaciéon que el método de la placa, pero con la
caracteristica del método del anillo de prescindir del dngulo de contacto
cero, puesto que se mide también la fuerza maxima. Como presenta una
linea de contacto en general mds corta, no tiene ninguna ventaja sobre el

método del anillo.

Se ha propuesto también el método de la barra vertical de didmetro
relativamente grande, la cual levanta un menisco al despegarse de la
superficie. Este método es esencialmente la parte externa del método del
anillo, y por lo tanto presenta los mismos inconvenientes, con la desventaja
de una linea de contacto trifdsico dos veces menor. Ademds es a veces

dificil determinar el 4ngulo de contacto.
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2.2.2 Métodos basados en una medida de presion.

Todos los métodos descritos en esta seccion se basan sobre la
aplicacion de la ecuacion de la capilaridad de Laplace, la cual indica que
existe una diferencia de presion de parte y otra de una interfase curva.

AP = yH (I1D)

La curvatura promedio se obtiene como el promedio entre las dos

curvaturas principales R; y R, en el punto:
H="1 sl
R av)

Si la interfase es esférica, lo que puede considerarse el caso si la
gravedad no deforma la interfase (caso de un radio de curvatura pequefio),

entonces:
ap=2Y (V)
R

Ascenso Capilar

El liquido asciende dentro de un tubo de pequefio didmetro (capilar)
hasta que la presion hidrostética debido a la columna de liquido se iguala a
la tension superficial relacionada al dngulo de contacto. Se puede deducir la
tension a partir del valor de la altura alcanzada por el liquido capilar,

mediante la siguiente ecuacion:
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2.y

pc.g'hc = (V)

M¢étodo de presion de burbuja

Una pequefia burbuja de gas se infla por el extremo de un capilar
sumergido en un liquido. Mientras la burbuja crece, la presién dentro de
ella crece, pero el radio de curvatura disminuye. El valor de presién maxima
se logra cuando la burbuja es una semiesfera cuyo didmetro se iguala al
didametro del tubo capilar. Un mayor crecimiento de la burbuja en este

punto induce la ruptura de la misma y un ascenso del liquido por el capilar.

Figura 14: Método de presion de burbuja maxima

Si el didmetro de la burbuja excede el valor del didmetro del tubo
capilar, la burbuja crece y se despega. Este maximo de presion puede

describirse por la siguiente ecuacion:

2.
P, = 77 +p,.gh, (VD)
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2.2.3 Métodos Basados Sobre Una Deformacion

Estos métodos se basan sobre el hecho de que en ciertas situaciones
la tension superficial o interfacial tiende a reducir el drea interfacial,
mientras que otras fuerzas (gravedad natural o artificial) tienden a

aumentarla.

Para que las fuerzas de gravedad tengan un efecto notable, se
requiere que el término de presion hidrostitica pgh sea significante, lo que
implica que una de las variables h (dimensién) o g (gravedad artificial) sea

grande.

Gota Giratoria (Spinning drop tensiometer)

Si se coloca una gota de fluido menos denso dentro de un tubo lleno
de liquido mads denso, y se hace girar el tubo sobre su eje de tal forma que la
gravedad centripeta excede considerablemente la gravedad natural, se tiene
un sistema en el cual el vector de gravedad apunta del eje hacia la pared del
tubo. En tal sistema, la fuerza de gravedad tiende a reunir el fluido menos
denso cerca del eje, lo que resulta en un alargamiento de la gota, mientras
que la fuerza de tensién tiende a reducir el drea interfacial de la gota, lo que

resulta en un encogimiento.

Figura 15: Método de la Gota Giratoria
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La tensién se expresa por:
1 2.3
Y= Z.Ap.a) r (VID

Este método tiene la ventaja de no presentar un contacto sélido-
liquido, lo cual elimina los problemas de dngulos de contacto. Se utiliza

para medir tensiones ultra bajas hasta valores del orden de 0, 0001 dina/cm.
Gota Colocada
Consiste en deducir la tension de la forma geométrica de una gota de

fluido colocada sobre una superficie plana de un sélido estando todo el

sistema sumergido en un fluido de menor densidad.

Figura 16: Gota Colocada

Si la gota es suficientemente aplastada (r>>h), entonces la curvatura
es la extremidad superior o inferior es esencialmente cero, y la distancia h es
independiente del didmetro de la gota. En tal caso se puede deducir la

tension como una relacién del tipo:

y= %Ap. gh’ (VIII)
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Gota Pendiente

Una gota de liquido se deja suspendida en el extremo de un tubo
capilar, se determina la tensién de la elongacion vertical (deformacién) que

provoca la fuerza de gravedad.

En este método se presentan problemas experimentales por
estabilidad de la gota y la mojabilidad del tubo capilar. Cuando se deja
colgar una gota de un gotero, se produce una geometria de equilibrio entre
la fuerza de gravedad que tiende a estirar la gota y la fuerza de tensién que

tiende a encogerla.

Para calcular la tensién se miden las longitudes de los didmetros de
la gota en el lugar del didmetro maximo y a la salida del tubo capilar. A
partir de los valores obtenidos de didmetro, se utilizan los nomogramas de

Andreas, Hauser y otros, para obtener la tension.

Figura 17: Gota pendiente

Este método se aplica para tensiones intermedias, ya que es poco
preciso para tensiones muy altas (la gota es esencialmente esférica) y que

por otra la gota tiende a descolgarse si la tensidn es muy baja15 .
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3. PRINCIPIOS BASICOS DE LAS ESPUMAS

3.1 ESPUMAS

Si un gas y un liquido son mezclados en un recipiente mediante
agitacion, se observard que la fase gas se habrd convertido en un conjunto
de burbujas dispersas en el liquido: una espuma se ha formado. Una
espuma es una mezcla de gas-liquido, compuesta de una emulsién de gas en
una solucion acuosa de surfactante. Por otra parte, se puede clasificar a las
espumas como una clase especial de dispersién coloidal, donde la fase gas
esta dispersa en la fase 11’quida4. La fase dispersa de la espuma es llamada
usualmente fase interna, mientras que la fase continua es denominada fase

externa.

El espumado es iniciado generalmente gracias a la introduccién de
un gas (usualmente aire) a una solucién. Entre las formas de espumado mas

comunes, se pueden destacar:

e Cuando un gas es pasado a través de un liquido, como ocurre en una
columna de destilacion.

e Cuando se mezclan gas y liquido por introduccién de gas a la
solucién, como cuando se prepara un bafio de espuma.

e Cuando un gas es liberado de una solucién por accién de un
diferencial de presion, como cuando se abre una botella de refresco.

¢ Cuando se genera gas en una soluciéon como consecuencia de una

reaccién quimica.

63



Marco Teorico

En todos estos casos se forman burbujas en el liquido y estas suben
hasta la superficie a una velocidad que depende de su tamaifio, de la
viscosidad del liquido y de la diferencia de densidades entre el gas y el

liquido. Al acumularse las burbujas sin romperse se forma una espuma.

Las burbujas formadas en estos proceso de espumado, necesitan un
medio acorde para que persistan, ahi es cuando entra en juego la presencia
de los surfactantes. Las moléculas de surfactantes se introducen entre las
moléculas de agua, debilitando las interacciones intermoleculares existentes,
haciendo que la tension superficial del medio disminuya, promoviendo la

formacidon de burbujas estables.

El comportamiento fisico de las espumas depende de su
composicion, es decir, de las cantidades relativas del gas y liquido que la
componen. La forma de caracterizacion mds usada es la concentracién

volumétrica de gas en la espuma, conocida como calidad (T):

T volumen _de _ gas
volumen _total _ de _ espuma

IX)

3.1.1 CLASIFICACION DE LAS ESPUMAS:

Dependiendo de la calidad, las burbujas varian de forma. La forma
es un factor importante en la clasificacién de las espumas, mas no un factor
determinante, ya que la forma es una consecuencia de un aspecto todavia

mads importante: la proporcion de agua de la espuma.
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Cuando el contenido de liquido es alto, se tienen espumas himedas
las cuales contienen burbujas de forma esférica. Estas espumas poseen
movilidad interna ya que el alto contenido de liquido reduce el contacto
entre las burbujas, provocando un deslizamiento entre ellas. Una vez
formada la espuma, la geometria de las burbujas es determinada por el
volumen de la fase gaseosa. Cuando el volumen de gas en la espuma
excede cierto valor critico (calidad > 90%)'” se tienen espumas secas donde

las burbujas se empaquetan para formar poliedros.

De forma general, las espumas se dividen en espumas “mojadas” y
“secas” dependiendo de la proporcidén de agua que éstas contengan. En las
espumas mojadas, la proporcidn de agua es de aproximadamente del 10% al
20% vy las burbujas que las conforman poseen una estructura esférica. Por
otro lado en las espumas secas, el porcentaje de agua es menor al 10% y las

. . ,1. 18
burbujas adquieren en este caso una estructura poliédrica .
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Figura 18: Estructura de una a) espuma mojada y b) una espuma seca.

Para conocer el principio de la transformacion de las burbujas, se

deben conocer primero los aspectos estructurales del ordenamiento de la
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espuma. De forma general, la espuma esta contenida entre dos estructuras
fundamentales: en la parte inferior una masa de liquido y en la parte
superior una fase gaseosa. En la espuma, la masa de gas contenida dentro
de cada burbuja estd separada de la siguiente, por una capa delgada de
liquido que es denominada lamella. La unién de tres lamellas a un dngulo

de 120°, es conocida como un Borde de Plateau.

Borde de Plateau

Lamella

Figura 19: Estructura de la espuma

3.1.2 EFECTO GIBBS-MARANGONI

Durante la etapa inicial de formacién de la espuma, es necesario que
la pelicula posea cierta elasticidad para asi poder soportar deformaciones sin

colapsar. Ahf es cuando entra en juego el Efecto Gibbs-Marangoni.

Las peliculas de liquido entre las burbujas, usualmente estin
sometidas a un esfuerzo de estiramiento complejo, en el que el drea
superficial gas-liquido aumenta rdpidamente. @ La concentracién de
surfactante adsorbido tiende a disminuir en la zona estirada donde la
pelicula es mds delgada que en las zonas vecinas, debido al aumento en el
, . . 4 . 2 . . P
area superficial”. En consecuencia, la tensién superficial aumenta seguin la

relacion que permite calcular la elasticidad de Gibbs:
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dy _ 5 dy
dlnA dIn’

X)

El coeficiente 2 indica que la pelicula se encuentra limitada por dos
superficies gas-liquido. La ecuacién X indica que la tensidén superficial

e ., .17
disminuira con la concentracion de surfactante adsorbida .

Durante el estiramiento de la pelicula, se genera un gradiente de
tension desde la zona estirada (tensién mds elevada, menor grosor) y las
zonas adyacentes (tension mdas baja). Esto produce un fenémeno
denominado inestabilidad de Marangoni', el cual produce la movilizacién
del liquido desde la zona de menor tensidon superficial (alta adsorcién de
surfactante) a la de mayor tension superficial (baja adsorcién de
surfactante). Esta movilizacién, hace que el gradiente de tensién entre la
zona estirada y las zonas adyacentes vaya disminuyendo y con éste el efecto
“cicatrizante” de la solucidn; por otra parte, si la transferencia de masa es
muy rdpida, se eliminard el gradiente de tensidn antes de que se transfiera
suficiente liquido a la parte delgada de la pelicula haciendo asi que la

pelicula se debilite.

Resumiendo, se puede decir que el Efecto Gibbs-Marangoni es un
proceso de restauracién basado en el movimiento de surfactante a lo largo
de la interfase, desde una regién de baja tensidén superficial a una de alta
tension superficial, ademds del flujo de liquido desde las peliculas delgadas
(liquido entre las burbujas -lamellas-) hasta la zona debilitada por el

estiramiento.
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gas gradiente de tensién

movimiento

el del liquido

Figura 20: Esquema descriptivo del Efecto Gibbs-Marangoni

Se tiene entonces que el fendmeno de “elasticidad de pelicula” trae

asociados unos cuantos fendmenos interfaciales:

e Estiramiento y gradiente de tensidn.
e Restauracidn de la adsorcién por desplazamiento lateral.
e Restauracion por adsorcion de la pelicula.

e Desplazamiento del equilibrio superficie-solucion.

Los primeros requerimientos para la generacién de espuma, son la
disminucién de la tensién superficial y la elasticidad de la superficie. Una
mayor estabilidad tiende a producir burbujas mucho mds estables™. Se debe
tomar en cuenta, que si las fuerzas de restauracién no son lo suficientemente
rdpidas, entonces una espuma persistente no podrd ser formada, debido al

efecto avasallante de la fuerza de gravedad y las fuerzas capilares.
3.1.3 MADURACION DE LA ESPUMA
La siguiente etapa del proceso de formacion y persistencia de la

espuma, es la de maduracion, donde luego de haberse formado la espuma

ésta sufre una degradacién mas o menos lenta debido a la accién de varios
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mecanismos, como lo son: la segregacion, el drenaje gravitacional y la

succioén capilar, y la difusién gaseosa intra-burbuja.

Durante la primera etapa de maduracion, las burbujas que conforman
la espuma son afectadas por la segregacion gravitacional, cumpliendo con el
principio de Arquimedes, que enuncia: “Todo cuerpo sumergido en un
fluido sufre un empuje hacia arriba con una fuerza igual al peso del fluido
que se desplaza”, lo que hace que el empuje de Arquimedes sea mas fuerte

sobre las burbujas mas grandes, que sobre las pequefas. Véase Figura 21.

Figura 21: Empuje de Arquimedes

Drenaje del liquido v Succién Capilar

Otro aspecto importante en la etapa de maduracion es el drenaje del
liquido. La proporciéon de liquido presente en la espuma disminuye
rapidamente debido al drenaje del liquido hacia abajo. La fuerza de
gravedad es una de las causas de este fenémeno, haciendo que el liquido
fluya desde la espuma hacia la solucién liquida, debido a que su densidad es

mayor que la densidad de la fase gaseosazl.

Por otra parte, otro factor importante que interviene en el fendmeno

de drenaje es la succion capilar. Aunado a los efectos de la fuerza de
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gravedad, existe una fuerza motriz entre los Bordes de Plateau y la lamella,
que induce al drenaje de la pelicula. Esta fuerza motriz, es un gradiente de

presién que existe debido a la diferencia de curvatura entre sus partes.

Desde una perspectiva interna (desde el lado gas), la burbuja posee
una fuerte concavidad, por lo que la presion externa en el Borde de Plateau
(Pj) es considerablemente mas pequefia que en el interior de la burbuja (P,).
La curvatura presente en la zona de las lamellas, hace que la presién que
existe en ellas se asemeje a la presion interna de la fase gas (P,). Este
gradiente de presiones (P,>P;), es la fuerza motriz que hace que se movilice
el liquido desde la zona de mayor presion (lamellas P,) a la zona de menor

presion (Borde de Plateau P P

Pelicula
delgada

Borde de
Plateau

Figura 22: Esquema del gradiente de presiones que promueve la succién capilar desde la

pelicula hasta el borde de Plateau.

Con estos fendmenos se inicia el proceso de adelgazamiento de la
espuma, lo cual conlleva al rompimiento de la pelicula de liquido y por

consiguiente el colapso de la misma.
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Difusién gaseosa intra-burbuja: Maduracién de Ostwald

Existe otro fenémeno importante en la maduracién de la espuma,
denominado Maduracion de Ostwald. Este fendmeno se basa en la pérdida
de gas entre burbujas adyacentes por difusion, desde burbujas pequefas a
burbujas grandes provocando la coalescencia de la fase gaseosa”. De
acuerdo a la Ley de Laplace, la presiéon interna de una burbuja es
inversamente proporcional a la curvatura (radio) de la misma, por lo que
entre las burbujas se genera un gradiente de presién que actia como fuerza
motriz, promoviendo la difusién del gas desde las zonas de mayor presién

(burbujas mas pequeiias) a las de menor presién (burbujas grandes).

En este proceso, las pequeiias burbujas se desinflan lentamente en las
grandes y desaparecen. El nimero de burbujas disminuye y las burbujas
aumentan su tamaflo poco a poco sin que sea necesario que las peliculas se

rompan.

3.1.4 PERSISTENCIA DE LA ESPUMA

Una vez alcanzada la madurez de la espuma, entran en juego factores
fisico-quimicos de suma importancia que influyen en la persistencia de la
espuma con el tiempo. Dos efectos se oponen: por un lado, las fuerzas
intermoleculares atractivas de van der Waals tienden a atraer a las burbujas
vecinas y por lo tanto producir el drenaje de la pelicula; estas fuerzas actian
a muy poca distancia, practicamente al contacto”. Por el contrario, existen
diversos fenémenos que producen un efecto repulsivo y se oponen al
acercamiento de las burbujas y asi al drenaje de las peliculas. Estos

fenémenos se pueden dividir en:

71



Marco Teorico

Doble capa eléctrica

Ya que las interfases en cada lado de la pelicula delgada (lamella)
son equivalentes, cualquier carga interfacial serd mantenida igualmente en
ambos lados de la pelicula. Tener una interfase cargada, influenciara la
distribucion de los iones en el medio polar. Iones de carga opuesta
(contraiones) son atraidos a la superficie, mientras aquellos de igual carga
son repelidos, esto induce a la formacién de una doble capa eléctrica’. La
doble capa eléctrica estd constituida por una superficie cargada y la

neutralizacién de los iones, por exceso de contraiones cerca de la superficie.

La presencia de una doble capa eléctrica produce uno de los efectos
electrocinéticos, llamados algunas veces electroviscosos, en el que el
desplazamiento del liquido arrastra los contraiones que se encuentran en la
capa difundida sin afectar los iones adsorbidos del surfactante (de signo
contrario). Esto provoca una deslocalizacién de carga que induce a un
potencial, llamado potencial de flujo, el cual ejerce una fuerza sobre los
iones desplazados para regresarlos a su posicion y en consecuencia en las
moléculas de liquido asociadas a estos iones*. De acuerdo a esto, el liquido
no se desplaza como lo preveen las leyes hidrodindmicas y todo pasa como

si estuviese mas viscoso, de alli la denominacion electroviscosidad.

Repulsiones

Las repulsiones forman parte de los fendmenos estiticos que actian
sobre las superficies. Entre las burbujas y las peliculas de liquido, se puede
hallar estabilizacién tan solo con la accién de las fuerzas de repulsién

creadas cuando dos interfases cargadas se acercan y sus dobles capas
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eléctricas se solapan. Entre las fuerzas de repulsion, la que actia a mayor
distancia es la repulsion electrostdtica debida al movimiento de las capas

disponibles de las dobles capas eléctricas™.

Otro tipo de repulsidon es la llamada repulsion estérica de la raiz
“estereo”, que esta asociada con la idea de volumen de espacio. Este tipo de
repulsion se produce entre las cadenas hidréfobas de los surfactantes no

i6nicos o entre las partes hidréfilas de polimeros adsorbidos.

a) b)

Gota o particula

surfactante agua surfactante
ignico noiénico

QOO

Gota o particula

REPULSION REPULSION
ELECTROSTATICA ESTERICA

Figura 23: Esquema del proceso de repulsion a) Electrostética y b) Estérica.

Energia de Interaccion Total: La Teoria de DLVO

Hace medio siglo Derjaguin y Landau en Rusia, e
independientemente Verwey y Overbeek en Holanda, desarrollaron una
teoria cuantitativa para la interpretacién de la estabilidad de los coloides
liofilicos. La teoria de DLVO toma en cuenta los cambios energéticos que
ocurren cuando dos especies cargadas se acercan, involucrando la
estimacién de las energias de atraccién y repulsién, con respecto a la

distancia, para luego sumarlas y obtener el total de las energias de
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. ., 4 . , .

interaccion”. En forma general, se puede afirmar, que esta teorfa considera
que cuando se acercan dos interfases, la fuerza resultante es la combinacién
de las fuerzas atractivas de Van der Waals y de la fuerza de repulsién

eléctrica.

Lo importante es recordar que las diferentes fuerzas varian en forma
muy diferente con la distancia entre las interfases. Por lo tanto es probable
que cada fuerza tenga la oportunidad de dominar en cierta zona. Por
ejemplo a distancia muy corta (esencialmente al contacto) es la fuerza
repulsiva de compresibilidad que domina. A distancia muy larga es

probablemente la fuerza atractiva de van der Waals que lo hagalﬁ.

En cuanto a la repulsion eléctrica, ésta es susceptible de dominar las
demds fuerzas a distancia intermedia, pero debe quedar claro que su
extension depende de la concentracion electrolitica y de la valencia de los

iones presentes, por lo que varios casos son posibles.
3.1.5 MEDICION DE ESPUMABILIDAD Y ESTABILIDAD:

La espumabilidad se refiere a la cantidad relativa de espuma que se
obtiene en un proceso de formacién estandarizado. También, se puede decir
que la espumabilidad esta relacionada con la estabilidad de la espuma en los
instantes iniciales donde el resultado es un compromiso entre la dispersion

del gas en el liquido y la coalescencia de las burbujas.

Existen diversas formas de medir la espumabilidad de una solucién;
la mayoria de los métodos toman medida del volumen de la espuma

inmediatamente después del proceso de formacién. En algunos casos, se

74



Marco Teorico

mide el volumen de la espuma luego de haber transcurrido un tiempo, lo que

es indicativo del decaimiento de la espuma (estabilidad).

3.1.5.1 Estabilidad por un Método Estatico

En este tipo de métodos se trata de formar cierta cantidad de espuma
(no importa el medio de generacidn), y observar su decaimiento
caracteristico con el tiempo. Para realizar las mediciones de espuma en
algunos casos realiza la generacién de la misma en el mismo envase en el
que se realizardn las mediciones, en otros casos se genera en otro envase y
se traspasa. Este proceso puede variar el estado inicial de la espuma

notablemente.

Dependiendo de cémo se realiza la medicién del decaimiento de la

espuma, los métodos estaticos se clasifican en tres grupos:

a) Métodos para la medicion de la variacion de la espuma en funcion

del tiempo: El método mas conocido es el Método de Ross-Miles. Este

método se realiza dejando caer 200 ml de la solucién de surfactante
(solucion espumante) desde una pipeta ubicada a 90 cm del nivel de 50 ml
de la misma solucién mantenida a una temperatura determinada en un
cilindro graduado. Inmediatamente después de terminado el vaciado de la
pipeta (etapa de formacién) se empieza a medir la altura de la espuma y el
nivel de liquido. La diferencia entre estos dos niveles da cuenta de la
variacién del volumen de la espuma, mientras que la variacion del nivel de

liquido indica condiciones de drenaje.
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Como la espuma formada en este método es muy humeda, se
observa un abundante drenaje de liquido al principio, y por lo tanto hay que
esperar un cierto tiempo para que la espuma propiamente dicha empiece a

decaer.

b) Meétodo de variacion de presion en un volumen cerrado: este método

es conocido cominmente como el Método de Nioshka y Ross (1981), el

cual se fundamenta en la Ley de Laplace, la cual predice que cuando menor
el radio de una burbuja, mayor la presién interna (relativa a la presién del
liquido). Por lo que una burbuja cuando se rompe en la superficie de la
espuma, el gas que contenia se expande hacia la atmdsfera. Si el volumen de
gas ubicado encima de la burbuja se mantiene constante, la ruptura de
burbujas que contienen gas a alta presion tendrd a aumentar la presién del

gas ubicado encima de la espuma.

El aumento de presion estd relacionado con el didmetro de las
burbujas que se rompe y por tanto se puede estimar el drea superficial de la
espuma. En la prictica se utiliza un equipo que mide la presion diferencial
entre el gas ubicado encima de la espuma y el gas ubicado en una celda de

referencia situado en el mismo ambiente.

Este método requiere la toma de precauciones experimentales, ya
que una variacion de la temperatura (en apenas un grado) o una variacién en
la presion hidrostitica con el drenaje y el colapso de la espuma, causan
variaciones de presion del mismo orden que el diferencial de presion
medido en el proceso. Por eso, éste método no es recomendado, ya que

puede conducir a resultados erréneos.
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c) Medicion del radio de las burbujas: existen varios métodos
aplicados para la medicién del tamafio de las burbujas. El primer método es

el método de observacién microscdpica directa que permite conocer el

tamafio de las burbujas ubicadas contra la pared del recipiente transparente
que contiene la espuma. Esto da una informacidn tentativa del tamafio de
las burbujas, pero no hay seguridad que el tamafio medido sea
representativo de la muestra. El segundo método consiste en un método
optico basado sobre la reflexion de la luz, cuando un haz luminoso cae sobre
la espuma, la proporcién de luz reflejada depende del radio de las burbujas
situadas en las primeras capas de la espuma. Por lo que el drea superficial

de la espuma se puede deducir a partir de la intensidad de luz reflejada

3.1.5.2 Estabilidad por un Método Dinamico.

Bikerman propuso como medida de espumabilidad la duracién
media de las burbujas en la espuma, que se determinard introduciendo gas
en un liquido hasta alcanzar una altura constante de la espuma. La razén
entre la altura y el caudal de gas representa el tiempo en que un volumen
determinado de gas persista en la espuma. ElI método dindmico de
Bikerman consiste en alcanzar el equilibrio (dindmico) entre la formacion y

la ruptura de la espuma ubicada en una columna cilindrica.

Para un caudal de gas constante, la generacion de burbujas ocurre a
velocidad constante. En cuanto al decaimiento, es mds probable cuanto més
vieja la burbuja, es decir, cuanto mayor su tiempo de residencia en la

espuma, en otros términos cuanto mayor la altura.
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3.1.5.3 Estabilidad por el Método Mixto

En el método dindmico se obtiene una columna de espuma cuyas
caracteristicas van desde aquellos de una espuma recién formada hasta una
espuma cerca del colapso. En estado de equilibrio dindmico, es el mejor
punto inicial para medir el colapso. En el método mixto se empieza por
hacer funcionar el aparato de Bikerman hasta tanto se obtiene el equilibrio
dindmico. Luego se cierra la alimentacién de gas y se mide la variacion de
altura de la espuma en funcién del tiempo como en el método de Ross-
Miles. Como la altura de equilibrio dindmico depende del caudal de gas se
pueden comparar las estabilidades de sustancias de espumabilidad muy

diferentes.
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4. DESCRIPCION DE EQUIPOS

En esta seccién se realizard una breve descripcion de los equipos que
se utilizaron para alcanzar los objetivos de este trabajo. Los equipos a

utilizar para el desarrollo del proyecto son:

Divisor de Muestras: Pascall.
Cilindros Giratorios.

Tensidmetro de superficie: Fisher.

Y V V V

Conductémetro y pHmetro.

Los cuales son descritos a continuacion.

4.1 Divisor de Muestras: Pascall

El Divisor de Muestras: Pascall es empleado para dividir cuantitativa
y cualitativamente una muestra a granel. Este método aplica para preparar
muestras homogéneas previo al andlisis y conduccion de pruebas técnicas de
los detergentes en polvo y materias primas. La figura 24 presenta el

equipo, que consta de las siguientes partes:

e Un embudo (A), con capacidad de 2,5 litros donde se introduce la
porcién global de la muestra que va a ser dividida.

e Cinco (5) recipientes de recoleccién (B), donde se depositard la
muestra luego de ser dividida. Son unos envases pldsticos
removibles, unidos entre si por asideros de metal.

e Una véilvula de control de flujo (C), que funciona como un
dispositivo para abrir/cerrar a la salida del embudo dosificador.

¢ Un tacémetro para medir las revoluciones del equipo.
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e Una base giratoria donde se colocan los recipientes de recoleccion
de muestra (D). Estd conectado a un motor que le permite girar. En
el centro posee un tubo que al final tiene un cono invertido el cual
ayuda a distribuir la muestra en los recipientes.

e Una Aspiradora que debe ser utilizada para eliminar del equipo todo

el exceso de polvo o derrames que ocurran durante su uso.

Figura 24: Equipo divisor de muestras: Pascall

4.2 Cilindros Giratorios.

El equipo de cilindros giratorios es donde se realizan las pruebas de
espumado para la mediciéon del perfil de espuma de los diferentes

detergentes granulares. El equipo consta de:
® Ocho (8) cilindros de agitacién (A). Los cilindros poseen 31 cm. de

altura, un didmetro externo de 10,1 cm. y espesor de pared de 0,6

mm.
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Tablero de control (B). El tablero de control posee un (1) visor
digital donde se establecen el ndmero de revoluciones que
proporcionara el equipo, ademds de indicar el nimero de vueltas
dadas, posee un (1) interruptor On-Off donde se enciende o apaga el
equipo respectivamente, una (1) luz indicadora de que el equipo ha
sido encendido y un (1) botén de emergencia, que se debe activar en
caso de cualquier desperfecto en el equipo durante el proceso de
agitacion.

Un soporte metélico y tornillo de ajuste (C). Estas partes del equipo
cumplen la funcién de sujetar a los cilindros durante el proceso de
rotacion, evitando asi derrames del liquido contenido en ellos y
posibles choques eléctricos.

Cobertor de metal (D). Esta seccién cumple la funcién de mantener
a los cilindros en una especie de jaula, durante el proceso de
agitacion. Ademds, de desempeiiar una funcién de seguridad, actia
como activador del equipo, es decir, una vez colocado el cobertor
metdlico, el visor digital se activa para poder iniciar la agitacion.
Motor (E). Es una de las partes mis importantes del equipo ya que

es el medio que proporciona la agitacion de los cilindros.

Figura 25: Esquema del Equipo de Cilindros Giratorios
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4.3 Tensiometro de Superficie: Fisher.

El Tensiémetro de Superficie: Fisher, Modelo 21, es utilizado para
determinar la tensién aparente e interfacial de liquidos. El modelo 21 utiliza
los principios de operacion, originalmente desarrollados por Dr. Pierre
Lecomte du Nouy para estudios de serum sanguineo y otros fluidos
biol6gicos. Esta basado esencialmente, en un balance de torsiones, y estd
especificado por la Sociedad Americana de Materiales de Prueba (ASTM:
American Society of Testing Materials) en los métodos D-971 (tension
interfacial de aceite y agua) y D-1331 (tension superficial e interfacial de

detergentes).

El Tensiémetro de Superficie consta de un alambre de torsién (A)
junto a una escala calibrada en dinas por centimetros (B), un anillo de
platino-iridio previamente pesado (C), un soporte mévil (D) y un pequeiio

motor para la elevacién semi-automatica del soporte del anillo.

Figura 26: Tensiémetro de Superficie Fisher Modelo 21
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4.4 Conductimetro y pHmetro

Para hallar la conductividad y el pH de soluciones, se utiliza un
conductimetro portatil al igual que un pHmetro. Estos equipos funcionan
gracias a electrodos que permiten la medicién de los iones disueltos en
soluciones acuosas. El pHmetro mide la cantidad de protones disueltos en
la solucién, mientras que el conductimetro mide la cantidad de iones
disueltos en la solucién. Estos equipos adicionales se utilizan para medir la
cantidad de sucio en una carga, el cambio de alcalinidad gracias al
detergente, etc. Ambos equipos constan de un visor digital donde se
muestra el resultado obtenido y un electrodo que sirve como instrumento de

medicion de la solucion en cuestion.

4.5 Compression Tester (Medidor de Friccion)

Para conocer la influencia de la sensacién jabonosa en la ropa de los
consumidores al final de su proceso de lavado, se realizaron pruebas para
determinar el coeficiente de fricciéon de las telas. El equipo medidor de
friccién se denomina EJA COMPRESSION TESTER, y consta de una placa
de metal que sirve como base para apoyar la muestra y un patin de caucho
en el cual se coloca una seccién de la muestra. El equipo funciona haciendo
deslizar el patin sobre la muestra, registrando la friccién existente entre la
tela en el patin y la tela de la placa metdlica. El registro de la carga que
existe por cada milimetro de recorrido, es tabulado en el software del
equipo, generando directamente el valor del coeficiente de friccion para la

muestra en particular.
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4.6 Material de Laboratorio.

Durante la realizacion de las pruebas de espumado y de
concentraciéon micelar Critica, se utilizan una serie de materiales
adicionales, que sirven de apoyo en cada una de las partes de experimento,
como lo son: beakers, cilindros graduados, embudos, planchas de agitacion

y de calentamiento, pastillas magnéticas, balones aforados, etc.
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5. METODOLOGIA

A continuacién se presenta la metodologia a emplear para llevar a

cabo la realizacion de este Trabajo Especial de Grado:

» Revision bibliografica acerca de las tecnologias utilizadas para la
elaboraciéon de los detergentes granulares y sus pardmetros de

formulacion.

» Investigacién y compresion de las condiciones de vida y de lavado
en Perd, a través del entendimiento de los consumidores y sus

necesidades con respecto a la espuma.

» Investigacion de métodos aplicados para la mediciéon de espuma
dentro de la compafifa Procter & Gamble, ademds de otros métodos

utilizados actualmente en la industria.

» Familiarizacién y entrenamiento en las técnicas y metodologias de
trabajo utilizadas en la compafifa para la elaboracién de sus

proyectos y pruebas experimentales de laboratorio.

» Familiarizarse y obtener el entrenamiento necesario en los equipos a
utilizar para la medicién de la espuma y la espumabilidad de la
solucidn surfactante: Cilindros giratorios, Tensiometro de Superficie
(Fisher Surface Tensiomat), Dosificador de muestras (Pascal) y otros

instrumentos de laboratorio.

» Realizacién de pruebas preliminares y/o exploratorias de espumado
para garantizar que el método a escoger cumple con las necesidades

y los objetivos del proyecto, ademds de garantizar su
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reproducibilidad. Estas pruebas fueron disefiadas para ajustar los
diferentes pardmetros del método a las condiciones de lavado a
mano de la poblacidn peruana. Las pruebas preliminares a realizar
en esta etapa tienen como objetivo determinar: la influencia de la
adicion de sucio en el colapso de la espuma, influencia de las
revoluciones y tiempo de agitacion en el perfil de espuma,
determinacion de las etapas de lavado (carga de sucio, relacion
entre carga de lavado y agua, y evaluacion del método optimizado.
Estas pruebas se realizaron con la ayuda del equipo de Cilindros

Giratorios.

» Pruebas de Espumado con el método optimizado para determinar el
perfil de espuma de detergentes granulares bajo condiciones de re-
uso en Perd, al igual que la implementacién del método de
espumado a nuevos prototipos de detergentes. Se realizardn cuatro
repeticiones con cuatro replicas de cada detergente para asi realizar

los anélisis estadisticos adecuados.

» Determinar la Concentracién Micelar Critica (CMC) de las
soluciones de detergentes a utilizar mediante el tensiometro de
superficie Fisher y verificar como la formulacién de cada uno de
ellos influye en su capacidad de espumado.

» Analisis y validacion de resultados. Establecimiento de tendencias.

» Realizacion de pruebas adicionales para determinar el perfil de

emjuagabilidad.

» Redaccion y presentacion de informe.
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6. PLAN DE EXPERIENCIAS.

Los pasos a seguir para la elaboracién de este proyecto fueron:

6.1 PREPARACION DE LAS CONDICIONES OPTIMAS PARA
SIMULAR EL COMPORTAMIENTO DE LAVADO EN PERU.

Para cumplir con las caracteristicas reales evidenciadas por estudio

de consumidoras en Pert se deben llevar a cabo las siguientes actividades:

> PREPARACION DEL AGUA A LAS CONDICIONES
PERUANAS.

Antes de realizar el cambio de dureza a la dureza del agua especifica
de Pert, se debe medir la dureza del agua que serd empleada para las

pruebas.

Medicion de la dureza del agua que serd empleada en las pruebas de

lavado:

Para realizar la medicién de la dureza del agua se debera utilizar el
"kit" de reactivos "HACH" el cual consta de:
® Solucién tituladora de dureza 3, 0.015M EDTA con gotero (Liquido
transparente).
¢ Tubo de prueba que sirve para medir un volumen fijo de agua.
¢ Frasco de agitacion.
® Cucharita de plastico.

® Reactivo de dureza UniVer III (Polvo morado).
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Procedimiento:

a) Lavar con agua suave el tubo de prueba y el frasco de agitacion
antes de cualquier medida de dureza.

b) Llenar el tubo de prueba hasta el ras con el agua a la cual se le va a
medir dureza.

¢) Vaciar el agua en el frasco de agitacion.

d) Adicionar una cucharadita de reactivo de dureza (con la
cucharadita del "kit") en el frasco de agitaciéon. Agitar hasta una completa
disolucion. Si el agua tiene 0 gpg de dureza el color de la solucidn serd azul.

e) Usando el gotero, agregue solucion tituladora al frasco de
agitacion de gota en gota. Contar cada gota que se agrega e ir agitando cada
vez. Continuar con esta titulacién hasta que la solucién cambie de color rosa
a azul claro.

f) La dureza total del agua en granos por galén como carbonato de

calcio (CaCO3) es igual al nimero de gotas de la solucion tituladora

adicionadas hasta lograr el cambio de color.

Una vez determinada la dureza del agua base para el experimento, se
procede a calcular la cantidad de concentrado de dureza a agregar a la
solucién para que asi se obtenga la dureza requerida (16 gpg =granos por
galén como carbonato de calcio). Este concentrado de dureza se elabora
agregando las cantidades dispuestas de Magnesio y Calcio que generen la
relacién necesaria para el pais en estudio; en el caso de Pert la relacion
Calcio-Magnesio es de 7 a 1. Para determinar las cantidades en gramos por
litro necesarias de Magnesio y Calcio para hacer la solucién de concentrado

de dureza de Perd, se utiliza la siguiente ecuacion:

&9



Marco Experimental

G = (J)-(3785ml/ gal)-(K)- (L)

(XI)
(M)-(N)-(1000 _mi/1)

Una vez determinadas las cantidades a mezclar de Calcio y Magnesio
se procede a realizar la mezcla de reactivos para el concentrado de dureza

final.

Modo de hacer la dilucion

Equipos/Materiales/ Reactivos: Vasos de Precipitado, matraz aforado,

balanza, plancha de agitacién, dos espatulas, embudo, sales de cloruro de
calcio y cloruro de magnesio grado analitico.

a) Para preparar un litro de solucién concentrada de dureza, utilice
un vaso de precipitado de 1 litro de capacidad. Si va a preparar més de 1
litro utilice materiales con capacidad adecuada al volumen de solucién
concentrada a preparar.

b) Usando vasos de precipitados, pese las sales de calcio y magnesio
en una balanza.

c) Aifadir 300 ml de agua suave en un vaso de precipitado de 1 It.
Introducir un agitador magnético dentro del mismo y colocarlo sobre una
plancha de agitacion para agitar.

d) Utilizando las espatulas, afadir poco a poco las sales pesadas en el
punto b). Nota: la disoluciéon del cloruro de calcio es una reaccion
exotérmica, por lo que al observar un calentamiento brusco de la solucion,

dejar enfriar antes de seguir afiadiendo dicha sal. Recomendacién: Afiadir

primero la sal de magnesio.
e) Una vez afiadidas las sales, agitar para su total disolucion y dejar

enfriarla hasta temperatura ambiente.
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f) Utilizando un embudo, verter la solucién a un balén aforado y
afladir agua suave para su aforo. Colocar la tapa al balén y agitar

manualmente para su homogeneizacion.

> PREPARACION DE LAS MUESTRAS DE
DETERGENTES.

Debido a que las muestras de detergentes a utilizar provienen de una
muestra mayor, una previa homogeneizacién y divisién debe ser realizada.
Este procedimiento se realiza en el equipo Pascall y garantiza que en las
muestras menores de detergente a tomar, exista la correcta proporcién de
componentes de la formulacién como: surfactantes, enzimas, secuestradores
de dureza, etc. A continuacién se describe el proceso para la utilizacién de

este equipo (descrito en el capitulo de “Descripcién de equipos”):

a) Coloque el equipo Pascall en una superficie limpia preferiblemente
en una campana con extractor de polvos.

b) Asegurarse que el equipo estd limpio y que todas las partes estdn
disponibles: recipientes contenedores de muestras, asideros, cubierta.

c) Coloque en la base giratoria del equipo los recipientes de
recoleccién de muestras limpios; haga que los mismos coincidan con la
superficie hexagonal del eje de rotacion, sujételos entre si con los asideros
de metal.

d) Asegiurese de que los asideros que sostienen los envases de
muestreo se encuentran suficientemente ajustados (para evitar que los
envases se deslicen durante el muestreo y se produzcan derrames de las
muestras). Para comprobar que esto se cumple, encienda el equipo y
permita que rote, los envases deberian mantenerse firmes si estin bien

unidos, sino repetir la operacién de ajuste.
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e) Asegurese de que la vilvula de control de flujo estd cerrada, para
esto colocar la palanca hacia el lado que dice cerrado.

f) Coloque la muestra total dentro del recipiente del Pascall.

g) Asegurarse que el equipo estd conectado a una fuente de 110

voltios.

h) Coloque el interruptor en la posicion “ON”.

1) Gire suavemente la palanca para abrir completamente la abertura,
de modo que alcance un fluido uniforme. El producto debe fluir libremente
dentro de los envases de muestreo.

j) Cuando el producto no fluya facilmente a través del orificio del
cono ayudar el paso con una espatula, teniendo cuidado de no rayar el cono
invertido.

k) Apague el equipo y cierre la abertura cuando toda la muestra haya
pasado a través del cono.

1) Quite los asideros que unen los envases de muestreo del equipo.

m) Devuelva al cono toda la muestra que ha sido recolectada en los
envases de muestreo.

n) Repetir dos veces mds toda la operacion anteriormente descrita
desde el punto 3.

0) Proceda a pesar el material del recipiente (el producto muestreado
no debe tener mas del 150% del peso requerido. Ejemplo: Si el peso
requerido es de 100 g no debe haber mas de 150 g en el envase recolector de
muestra.

p) Pese y guarde el producto en envases apropiadamente etiquetados.
Cuando se va a realizar una prueba técnica se debe utilizar un contenedor
por muestra a pesar, por eso no debe ser mayor al 150 % del peso
requerido.

q) Limpie cualquier derrame de producto usando una aspiradora y un

paio hiimedo para remover el polvo més fino.
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r) Lave y seque los recipientes de muestreo y coléquelos nuevamente

en el Pascall.

> ELABORACION DE LA SOLUCION ACUOSA DE
DETERGENTE.

La solucién de detergente que se utiliz6 en las pruebas, fue
acondicionada a las condiciones de concentracién de detergente utilizadas
en Perd, con el propdsito de reproducir a cabalidad todas las variables
involucradas en el proceso de formacion de espuma. Para el caso de Peru,
se utiliza en promedio una concentracién de detergente de 7500 ppm. por
carga de lavado, incluyendo los re-usos. Para ajustar la solucién a dicho

valor, se utilizé la siguiente ecuacion:

p=-C .y (XII)
1000

Una vez determinada la cantidad de detergente a agregar, se procede

al mezclado de la solucidn:

a) Se llena un beaker de 2 1. con agua hasta que el menisco del
liquido toque la marca de 400 ml.

b) Se coloca el beaker sobre la plancha de agitacién y se introduce la
pastilla magnética.

c) Se enciende la agitacién a un valor medio y luego que la rotacién
de la pastilla se haya estabilizado se procede a aumentar la velocidad del
agitador.

d) Se adiciona la cantidad calculada de detergente (para 400 ml. son 3

g.).
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e) Se mantiene la agitacién de 10 a 15 min. o hasta que el detergente

este completamente disuelto.

6.2 PRUEBA DE ESPUMADO EN LOS CILINDROS
GIRATORIOS.

Para la realizacién de las pruebas de espumado se utilizara el equipo
de Cilindros Giratorios descrito en la seccidn de “Descripcién de Equipos”,
asi como 1 cilindro graduado (500 ml) y un embudo. El proceso para las

pruebas de espuma se describe a continuacion:

a) La muestra acuosa de detergente previamente homogeneizada se
trasvasa al cilindro graduado con la ayuda del embudo hasta que el menisco
marque 300 ml.

b) El contenido del cilindro graduado es trasvasado (de nuevo con la
ayuda del embudo) al cilindro correspondiente del equipo, evitando la
generacion de espuma por choque contra las paredes del cilindro.

c) El procedimiento descrito en los puntos a) y b) se repite hasta
obtener la cantidad de replicas de la prueba que se desee.

d) Los cilindros son cerrados con sus respectivas tapas.

e) Luego, los cilindros son colocados en el equipo en sus bases
respectivas, y ajustados con el tornillo de presion.

f) Se enciende el equipo en el interruptor de On-Off.

g) Se fijan el nimero de revoluciones deseadas en el visor digital del
tablero.

h) Una vez establecido el nimero de revoluciones, se pulsa el
interruptor de reset que dard inicio a la rotacidn.

i) Para la toma de medidas de espuma, una vez culminadas las
revoluciones se utiliza una regla para tomar medida de la cantidad en

centimetros de agua y de agua y espuma. A partir de estos valores se
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obtiene la altura en centimetros de espuma. La lectura debe hacerse desde el
fondo del cilindro hasta el menisco de la espuma.

j) Luego se resetea de nuevo el equipo para asi lograr obtener el
perfil de la espuma a través del tiempo y el nimero de revoluciones

aplicadas.

Conociendo ahora el perfil de espumado para los detergentes se puede
conocer el numero de revoluciones adecuadas para lograr la mayor
sensibilidad en el método. En este punto se utilizé la data generada para
ajustar el ndmero de revoluciones del equipo a las adecuadas para asi
simular el proceso de disolucién de detergente, asi como una buena

discriminacién entre los detergentes muestreados.

6.3 EVALUACION DE LAS CONDICIONES DEL METODO
PARA RE-USO.

Para determinar la factibilidad del método con respecto a la
condicién de re-uso, pruebas preliminares fueron realizadas para asi obtener

un perfil de espuma que simule las condiciones de Pert.

Primero, se realizé una mezcla de sucios artificiales (sucio organico
artificial y sucio inorgdnico artificial) para simular condiciones de sucio
corporal y sucio del medio ambiente. La mezcla se realizé en la siguiente

proporcidn:

» Sucio Orgénico Artificial: 20 gramos.

» Sucio Inorgdnico Artificial: 1,3 gramos.

La mezcla se efectué con agitacién manual sobre una plancha de

calentamiento, para garantizar que todo el sucio orgdnico (el cual tiene
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apariencia de manteca) se derrita y se mezcle con el sucio inorganico.
Luego de obtener el sucio orgénico y el inorgdnico mezclados, se procedi6 a

la evaluacién del sistema a condiciones de re-uso (adicidn de sucio).

A partir de la solucién de sucio, se toman para cada adicién 20 gotas,
las cuales fueron afiadidas en los cilindros a cada 40 revoluciones, en cada
adicion la altura de la espuma serd medida. Con estos resultados, se obtuvo
el perfil de espuma con re-uso, la cual evidencia el efecto del sucio en la

altura de la espuma.

6.4 DETERMINACION DE LAS ETAPAS DEL LAVADO Y
CANTIDAD DE CARGA EN CADA ETAPA.

Para poder definir las etapas de lavado, se utiliz6 informacién
estadistica de la caracterizacion del sucio en una carga general de lavado.
En estudios recientes realizados por Procter & Gamble, se ha determinado la

siguiente proporcién de sucio en la carga de lavado:

Manchas por Hobbies o Estilo de Vida: 5%.
Manchas producidas por el ambiente: 10%.
Manchas procedentes de productos aplicados a la piel: 5%.

Manchas accidentales: 10%.

YV V V V V

Manchas de sucio corporal: 70%

A partir de estos valores, se pueden asociar algunos valores para
comodidad en la elaboracién del sucio, por ejemplo las manchas por
hobbies, ambiente, productos aplicados y accidentales, pueden agruparse en
un mismo renglén y obtener asi dos grupos fundamentales: 70% manchas de

sucio corporal y 30% de manchas del dia a dia.
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Una vez determinada la relacién de sucio en la carga, es necesaria la
elaboracién de manchas para simular estas condiciones, tanto desde el punto
de vista de la naturaleza de las manchas y su similitud con las condiciones
peruanas, hasta el porcentaje de cada una de ellas que debe existir en la

carga de lavado.

Se escogieron cuatro manchas diferentes que cumplen con los
renglones definidos: 1 mancha de Aceite comestible usado, 1 mancha de
arena, 1 mancha de sucio inorganico artificial y 1 mancha de sucio orgénico
artificial. Estas manchas fueron elaboradas en trozos de tela (Algodén
100%) con la ayuda de moldes especiales y la utilizacién de esponjas como
medio de impregnacién. A continuacién se presentan las manchas

elaboradas.

Grasga de  sucio Organico
cocina

Arena Sucio Inorganico

Figura 27: Manchas elaboradas para simular el comportamiento de sucio peruano

Para calcular el porcentaje de sucio de la carga, una vez elaboradas
las manchas, se pesaron veinte (20) replicas aleatorias, tomando valores de
la tela sin mancha y luego con mancha, donde la diferencia indicé la

cantidad en gramos de sucio por tela.

Una vez realizado este pesaje, para cada mancha en cada replica, se

procede a calcular la cantidad de telas necesarias para generar la
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distribucion porcentual necesaria (Ver anexo 12.1). Se obtuvo en ésta etapa
que se necesitan: 1 mancha de Aceite comestible usado, 1 mancha de arena,
1 mancha de sucio inorganico artificial y 1 % manchas de sucio organico
artificial. Con esta proporcién definida se obtuvo la cantidad de sucio para
la simulacién de cada una de las cargas en el proceso de lavado (lavado y

re-uso).

Una vez obtenida la proporcién adecuada de manchas para simular el
lavado y el re-uso se evaluaron directamente en el método ya optimizado,

para simular la condicion de sucio en las cargas de lavado.

Pruebas de conductividad y pH fueron realizadas a muestras con la
mezcla de sucios artificiales y a las muestras con las manchas, llegando a la
conclusién que las manchas son un mejor medio para simular la condicién

sumamente estresada que se halla en Perud.

Para definir el peso (gramos) que debe poseer la carga de lavado, se
debe relacionar con los valores obtenidos por andlisis de habitos realizados
previamente en Perd. Se conoce que en Latinoamérica una carga habitual

de lavado esta constituida por:

» Ropa de Algodén: 70 %.
» Ropa de Poliéster: 15%.
» Ropa de Polialgodén: 15%.

A partir de estos valores y lo conocido por el andlisis de hébitos de
Perd, se hall6 una relacién de agua-carga de lavado que reproduzca el
comportamiento de la poblacién peruana. Segin valores obtenidos de
andlisis en Pert, la relacion agua-carga es de 8:1, pero en el momento de

utilizar esta relacién en el proceso de lavado no se hall6 diferencias
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significativas entre los detergentes por lo que fue necesario la disminucién

de esta cantidad a la mitad.

6.5 EVALUACION DEL METODO OPTIMIZADO.

Luego de conocer el perfil de la espuma con adicién de sucio y
conocer la cantidad de sucio en las cargas de lavado, es necesario evaluar el
método para conocer el perfil de espuma de los diferentes detergentes a

probar. El procedimiento se debe llevar a cabo de la siguiente forma:

a) Se procede con los pasos realizados en la parte 1 de este capitulo.

b) Se preparan las manchas adecuadas al porcentaje que se debe
hallar en la carga de lavado (70% manchas de sucio corporal y 30%
manchas del dia a dia), ademds se preparan las cargas de relleno
correspondientes para cada etapa de lavado (70% Algodén, 15%
Polialgodén y 15% Poliéster).

c) Se realiza el procedimiento de la parte 2 de este capitulo, fijindose
asi el nimero de revoluciones en 20 para simular la generacién de espuma.

d) Luego de las revoluciones fijadas, se introduce en los mismos la
carga de lavado previamente identificada (manchas pesadas y relleno), y se
fijan las revoluciones a 280 simulando el tiempo de lavado de las
consumidoras en cada etapa de lavado. Se debe medir la altura de la espuma
cada 80 revoluciones para asi evidenciar cambios en el proceso. Nota: el
equipo rota a 23 RPM, por lo que 280 revoluciones equivalen a 12 minutos
de agitacion.

e) Al culminar las revoluciones, se retira la carga de los cilindros con
la ayuda de una pinza, y se introduce la nueva carga para simular el proceso
de re-uso de la solucién de lavado.

f) Se fija el equipo en 280 revoluciones (simulacién de re-uso).
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g) En cada adicién, deben ser medidas tanto la altura del liquido en
los cilindros como la altura del liquido més la espuma formada.

h) Luego de recopilados los datos, se graficaron utilizando la
herramienta de Excel, donde un andlisis estadistico fue realizado, para
resaltar las diferencias entre varios productos durante las etapas del proceso

de lavado.

6.6 CALCULO DE LA CONCENTRACION MICELAR
CRITICA DE LAS DIFERENTES SOLUCIONES DE DETERGENTE.

Una parte importante del proyecto para la obtencion de tendencias y
andlisis de formulacién es el cédlculo de la Concentraciéon Micelar Critica
(CMC) de las sustancias surfactantes a estudiar. Este proceso se realizé con
un Tensiémetro de Superficie (Fisher Surface Tensiomat), previamente
descrito en el capitulo N° 4. A continuacion se encuentra el procedimiento
experimental seguido para medir la tensién superficial:

a) Se deben realizar diluciones de la solucién detergente-agua, con el
propésito de cubrir con todo el espectro de puntos y asi lograr determinar
con certeza la concentraciéon adecuada donde se encuentra la CMC. Las
diluciones que realizadas fueron: 7500 ppm, 5000 ppm, 2500 ppm, 1000
ppm, 500 ppm, 400 ppm, 300 ppm, 200 ppm y 100 ppm.

b) La muestra debe ser colocada en un envase de vidrio cilindrico con
un didmetro de al menos 45 mm. Los residuos de muestras anteriores, se
eliminan del envase utilizando éter o benceno, seguido por varios lavados
con acetona y agua, luego el envase de vidrio es sumergido en una solucién
sulfocromica. El envase luego debe ser enjuagado con agua de chorro y
finalmente con agua destilada.

c) El anillo de platino-iridio debe ser limpiado primero con benceno
para eliminar los hidrocarburos, luego debe sumergirse en acetona para

eliminar el benceno por evaporacién de la misma. Posteriormente, se debe
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quemar el anillo en un mechero o con un yesquero con la llama azul para
eliminar los hidrocarburos residuales.

d) Curar el envase de vidrio con una pequefia cantidad de muestra a
ser estudiada.

e) Llenar el envase de vidrio hasta aproximadamente la mitad de su
volumen.

f) Anexar el anillo al ganchillo al final del brazo de nivel del
tensiometro. En este momento el brazo debe estar sujeto.

g) Colocar el envase de vidrio con la muestra en el soporte destinado
para ello y luego mover el soporte hasta debajo del anillo.

h) Subir el soporte con la muestra hasta que el anillo este sumergido
en el liquido de prueba.

i) El anillo deberia estar dentro del liquido cerca de la superficie de
manera que el anillo este himedo. Alrededor de 1/8” de inmersién se
considera suficiente. Esto se logra moviendo el soporte con la muestra.

j) El brazo de torsién es ahora suspendido y el instrumento es
ajustado a cero lectura. Se ajusta el boton en el lado derecho de la caja hasta
que el indice y su imagen estén exactamente alineadas con la marca de
referencia en el espejo. Ahora, mover el botén cercano al dial principal en
el frente de la caja hasta que el vernier lea cero en la escala de externa del
dial.

k) Encender el equipo para que suba el anillo automdticamente.

1) Leer la medida registrada.

m) Bajar el anillo, con la manivela, hasta el punto inicial y repetir la
medicion.

n) Colocar el anillo en el punto inicial y asegurarlo con el gancho.

0) Bajar el soporte y cambiar la muestra de la misma solucién.

p) Repetir la medicién dos veces,

q) Sacar un promedio de las cuatro lecturas.
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6.7 PRUEBAS ADICIONALES: ESTUDIO DE
ENJUAGABILIDAD

Para evaluar la enjuagabilidad de los detergentes se realizaron
cuatro pruebas. A continuacién se presenta el procedimiento seguido para

cada una de las pruebas:

Prueba de Friccion:

Para analizar la sensacion que queda en la ropa luego de realizar
los enjuagues, se examind la posibilidad de evaluar esta sensacién a través
de anélisis del coeficiente de friccion de las telas en condiciones similares a
las que existen al final de los enjuagues. A continuacidén se presenta el

procedimiento desarrollado para la evaluacién de esta propiedad.

a) Se preparan dos trozos de tela (Algodén al 100%) de 10x10 cm.

b) Se preparan dos trozos de tela (Algoddn al 100%) de 13x20 cm.

c) Se remoja uno de los trozos de tela de 10x10 cm. y uno de 13x20
cm. en una solucién de agua con detergente a 7500 ppm, durante 10
minutos.

d) Se remoja uno de los trozos de tela de 10x10 cm. y uno de 13x20
cm. en agua durante 10 minutos.

e) Se escurren todos los trozos de tela durante 1 minuto.

f) Se preparan los dos primeros trozos de tela en el equipo EJA
COMPRESION TESTER (TWING ALBERT). El trozo de 13x20 cm. debe
colocarse como base en el equipo y el trozo de 10x10 cm. se coloca sobre el

patin de friccién.
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g) Se enciende el equipo y se presiona gracias a la ayuda del software

el encendido para que empiece a movilizarse a través de la tela de 13x20

cm.
h) Se repite el procedimiento con las telas restantes.
i) Se procede a tomar los datos y las graficas del equipo para
analizarlas.

Prueba de cilindros giratorios:

Esta prueba se realiz6 para analizar si la cantidad de detergente en
las telas luego de los enjuagues es suficiente como para producir un perfil de
espumado. Se realiz6 en los cilindros giratorios con las telas obtenidas del

método (carga y telas manchadas).

a) Se llenaron los cilindros con 300 ml de agua limpia.

b) Se colocaron las telas manchadas y carga de las pruebas anteriores.
c) Se giraron los cilindros durante 2,5 minutos (55 revoluciones).

d) Se midi6 la cantidad de espuma y agua en los cilindros con la

ayuda de una regla.

Prueba de conductividad:

Como otra forma de evaluar la cantidad de detergente que hay en
cada solucién de enjuague durante todo este proceso, se utilizé la
conductividad como forma de medir la cantidad de detergente presentes en
cada una de las soluciones de enjuague. A continuacién se presenta el

procedimiento que se llevo a cabo.

a) Se prepar6 una solucién de 200 ml de agua con detergente a 7500
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b) Se cortaron 4 trozos de tela de algodén 100%, en cuadros de 10x
10 cm.

c) Se prepararon 4 envases con 100 ml de agua limpia cada uno.

d) Se sumergi6 uno de los trozos de tela en la solucion de detergente
durante 10 minutos.

e) Luego se retira el trozo de tela y se deja escurrir por 10 segundos.

f) Se traspasa ahora al envase de enjuague y se deja reposar por 2,5
minutos.

g) Se retira el trozo de tela y se deja escurrir por 10 segundos.

h) Se traspasa la tela al siguiente envase de enjuague.

1) Se repiten los pasos f) y g) hasta culminar con todos los enjuagues.

j) Se mide la conductividad de las soluciones de enjuague.

k) Se introduce el electrodo y se deja reposar por 1 minuto.

1) Se limpia el electrodo con agua desionizada y se procede a medir la
conductividad del siguiente envase.

m) El procedimiento debe ser repetido hasta realizar las 4 replicas de

cada detergente a probar.

Prueba de Tension Superficial:

Para corroborar los resultados obtenidos anteriormente con el
método de conductividad, se realizé la medicién de la tension superficial de
las diferentes soluciones de enjuague obtenidas. Cada una de las soluciones
fue medida en le Tensiometro de Superficie Fisher 21, siguiendo el
procedimiento descrito para el cdlculo de la Concentracién Micelar Critica

en la parte 6.6 de este capitulo.
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7. RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS

A continuacién se presentan los resultados obtenidos de las
diferentes pruebas exploratorias y finalmente de la aplicacion del método

disefiado para la evaluacién del perfil de espuma de diferentes detergentes.

Se conoce que el desarrollo de este proyecto radica en la situacion
encontrada en Perd, donde un cambio en la formulaciéon del detergente
generd descontento en la poblacién y en su aceptacién por el mismo. Esta
situaciéon se observé mediante un andlisis cuantitativo para evaluar la
preferencia del consumidor. EI andlisis consistié en la realizacién de
pruebas con consumidoras, donde de una base de 300 participantes se
evalué qué opinaban de tres productos diferentes (Magia Blanca Previous,
LCP + y la competencia Sapolio) sin conocer realmente cuél producto era
cual (Prueba Ciega). Este tipo de prueba es extensa y se tocan atributos del
detergente como: limpieza, apariencia, aroma, espuma, etc. conociendo asi
cuales son los atributos de un detergente que el consumidor prefiere o
rechaza. A continuacién se presentan los resultados obtenidos en Peru de

esta prueba en cuanto a espuma:

Tabla N°2: Analisis cuantitativo de preferencia de la espuma en Pert

Magia Blanca LCP + (Low Cost
Etapa del lavado Sapolio (a)
Previous (b) Platform) (c)
Cantidad de espuma al
78 84ac 76
Disolver
Cantidad de espuma al
77 82ac 76
Restregar
Cantidad de espuma al
76 80c 75
Lavar
Cantidad de espuma al
78¢ Tic 70
Enjuagar
Evaluacion General 61 64c 57
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En la Tabla N° 2 se puede observar las preferencias de las
consumidoras en cuanto a espuma. Se nota que Magia Blanca Previous
(antigua formulacién de Magia Blanca) posee superioridad sobre Sapolio y
LCP+ en las diferentes etapas de lavado donde la espuma cumple un papel
importante. Las letras a y c al lado de los niimeros estdn relacionadas con el
producto sobre el cual se tenga una diferencia significativa al 90% de
confiabilidad. Estos resultados no estdn en via con lo que debia suceder ya
que la nueva formulacion de Magia Blanca (LCP+) debia mantener la
misma calidad y cantidad de espuma que el Magia Blanca Previous en todas
las etapas de lavado, para que de esta forma no hubiese ningin tipo de

impacto en la preferencia del consumidor.

La compafiia Procter & Gamble, hizo evaluaciones del perfil de
espuma de esta nueva formulacién (LCP+) antes de lanzarla al mercado,
encontrando una diferencia no significativa entre los productos como para
inferir un desempeflo pobre en cuanto a espuma. El problema de los
resultados de estas pruebas iniciales, es que no se hicieron simulando las
caracteristicas de Peri en cuanto a los hébitos de lavado, ya que se
evaluaron en lavadoras a mdquina y sin la aplicacién del re-uso de la
solucidon de lavado. Para satisfacer esta necesidad la elaboracién de un

nuevo método fue necesaria.
A continuacion se presentan los resultados obtenidos en las pruebas
preliminares que permitieron la optimizacién de un nuevo método para la

evaluacion de espuma.

7.1 Evaluacion del perfil de espuma en relacion con el namero de

revoluciones.

Luego de preparar las soluciones de detergente a las condiciones

requeridas para Perd (Dureza=16 gpg y Concentracion=7500 ppm), se
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procede a evaluar el perfil de espumado en funciéon del nimero de

revoluciones (Ver Capitulo II). A continuacién se presentan los resultados

obtenidos.
~
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Figura 28: Altura de espuma en funcién del numero de revoluciones

En la Figura 28 se observa el perfil de espumado de los tres
detergentes muestreados, donde Sapolio (producto de la competencia) posee
ventajas sobre los detergentes de P&G, a un nivel mayor de revoluciones.
Se observa también, que desde las 10 a las 40 revoluciones Magia Blanca
Previous y Sapolio poseen un perfil de espuma similar con una pequeiia
ventaja para Magia Blanca Previous en el momento de la disolucién. Para
los consumidores el momento de la disolucién es de suma importancia y
este proceso, para ellos, no deberia tardar mas de 20 o 30 segundos, por lo
cual un producto que en ese punto posea un mayor nivel de espuma es

concebido como mejor disuelto.

Para simular el comportamiento del consumidor y adaptarlo a las
variables del método, se ha escogido un nivel de revoluciones para la etapa
de disoluciéon de 20, ya que en este punto se encuentra un nivel alto de
discriminacién entre los productos y semejanza en el tiempo que el

consumidor obtiene esta diferenciacion. Para 20 revoluciones se tiene un
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tiempo de 55 segundos aproximadamente. Nota: no se tomaron 10
revoluciones (25 segundos) ya que a pesar de ajustarse al comportamiento
del consumidor con respecto al tiempo, no se encuentra discriminacion entre
los productos, no ajustindose a lo encontrado mediante el andlisis

cuantitativo de preferencia.

7.2 Evaluacion del nivel de sucio v carga en las etapas de lavado v re-

uso.

Para ajustarse al comportamiento del consumidor se deber replicar la
condiciones de sucio y cantidad de carga de lavado. Para lograr la cantidad
de sucio indicada se realizaron pruebas con Sucio Artificial y Manchas

sobre telas.

Pruebas con Sucio Artificial:

A continuacién se presentan los resultados obtenidos en cuanto al

perfil de espuma para Magia Blanca Previous y LCP+.

N\ —MB ——ILCP

Altura de Espuma

0 20 40 80 120 160 200 240 280 320
Revoluciones

(&

Figura 29: Influencia del sucio artificial en el perfil de espumado de MB y LCP+.
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En la Figura 29 se tiene el perfil de espuma de los productos P&G con
la adicién de sucio artificial. El sucio del tipo graso cumple la funcién de
inhabilitador, impidiendo o reduciendo su generacion debido a su
colocacion en la interface reduciendo el equilibrio producido por la
adsorciéon de monomeros de surfactante en la misma. EI sucio del tipo
mineral, reduce el nivel de generacion de espuma debido a que atrapa a los
mondmeros libres de surfactante por sustitucién del metal alcalino (Na+2) de
los mismos, dejando asi menor cantidad de mondmeros libres para la
adsorcidn en la interface, disminucién de la tensién superficial y por ende en

la generacién de espuma.

Pruebas con Manchas sobre telas:

Luego de probar la adicién de sucio artificial se decidié utilizar el
sucio en manchas para asi simular mejor el comportamiento del consumidor.
Por lo que se elaboraron 4 manchas para cumplir con la composicién tipica
de una carga de lavado. A continuaciéon se presentan los resultados
obtenidos de las pruebas de conductividad para la escogencia del medio

adecuado para la adicién de sucio.

Pruebas de Conductividad y pH:

Para asegurar que tanto la composicién como la cantidad de sucio en
la carga sean correctos y acorde con las condiciones peruanas, se realizaron
pruebas de conductividad y pH para determinar el nivel de sucio que se
manejo. El nivel de sucio fue comparado con pruebas previas realizadas en
la compafifa Procter & Gamble donde mediante el conocimiento de la
conductividad y del pH se puede conocer el nivel de sucio de una carga en

términos de: muy fuerte, fuerte, normal y ligero.
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De las pruebas realizadas anteriormente en a compaiiia Procter &

Gamble para la caracterizacidn del sucio se tiene la siguiente correlacion:

Nivel Estimado de Sucio= 14.7 — 0.75%*(pH/Conductividad) (XIII)

Esta correlacion fue generada gracias a la utilizacion de muestras de
consumidores, de donde se pudo obtener un perfil de sucio de carga, como

el que se observa a continuacion:

.\ —e—Dilucion | |

—a— Muestra

(9]

N
L

w

Cantidad de Sucio (
n

=

o

Muy Fuerte Fuerte Medio Lig
\ Nivel de Sucio

Figura 30: Modelo experimental para el calculo del nivel de sucio en una carga de lavado.

Se realizaron las pruebas de conductividad y pH para la carga de
sucio elaborada con sucio artificial y para la carga de sucio elaborada con

las manchas sobre tela. Al final se obtuvo:

Tabla N° 3: Conductividad y pH de la carga de sucio elaborada con sucio artificial y para la

carga de sucio elaborada con las manchas sobre tela

Sucio Artificial Manchas sobre tela
Muestra
Conductividad (mS/cm) | pH | Conductividad (mS/cm) | pH
1 0,792 7.75 0,879 8.15
2 0,794 7.76 0,882 8.21
3 0,793 7.75 0,888 8.32

111



Resultados y Discusion

Continuacién Tabla N° 3: Conductividad y pH de la carga de sucio elaborada

con sucio artificial y para la carga de sucio elaborada con las manchas sobre tela

4 0,790 7.77 0,885 8.27
Promedio 0,792 7.76 0,884 8.24
Modelo de

sucio 7.36 7.71
estimado

De acuerdo con la Tabla N°3 y siguiendo el modelo experimental
elaborado previamente en la compaifiia se puede decir que el sucio que se
estd utilizando en ambas pruebas esta acorde con lo conocido de Perd,
donde se sabe que el clima 4rido y el tipo de trabajo de la poblacién
generalmente implica un sucio muy fuerte en las cargas de lavado promedio.
La conductividad de una solucién es directamente proporcional a la cantidad
de electrolitos que haya en la misma, por lo que un nivel mayor de
conductividad implica una mayor cantidad de sucio particulado en la

solucidn de lavado.

Por otra parte, por motivos de comodidad se escogié6 como via de
sucio las manchas sobre tela, ya que simplifican el proceso de adicién de
sucio y simulan mejor el comportamiento del sucio en una carga de lavado,

debido a la tasa de desorcion del sucio de las fibras.

7.3 Definicion de la cantidad v la composicion de la carga promedio a

utilizar:

Cantidad de Carga de lavado:

Siguiendo en tono con la simulacién de las condiciones actuales de
lavado en Pert, otro aspecto importante es la cantidad de carga utilizada por
litro de agua, ya que la escasez del agua en estas regiones es un factor de

suma importancia en el proceso de lavado.
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En Peru la relacién agua-carga es de 8:1, por lo cual se debe ajustar
este pardmetro a la prueba. Una vez realizada la prueba con la cantidad
prevista de carga (para 300 ml de solucién se necesitan 37,5 gramos de
carga), no se hallaba discriminacién entre los productos debido al exceso de
telas que rompia la espuma reduciendo las posibilidades de generacion. En
la siguiente figura se nota como la cantidad de carga hace imposible la

diferenciacion entre los detergentes.

Figura 31: Lavado con MB, LCP+ y Sapolio utilizando la relacién de agua-carga de 8:1.

Para motivos de la prueba se decidi6 escalar la cantidad de carga a la
mitad y asi dejar suficiente espacio libre para la formaciéon de espuma,
logrando diferenciacion entre los niveles de los diferentes detergentes, en
este caso Magia Blanca Previous, LCP+ y Sapolio. A continuacién se
presenta la nueva cantidad de carga y como se observo el perfil de espuma

en los cilindros del equipo.
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Figura 32: Lavado con MB, LCP+ y Sapolio utilizando la relacién de agua-carga a la

mitad.

Composicion de la carga de lavado:

Para asegurar que se esta siendo fiel al consumidor, es necesario que
la cantidad de carga ademds de ser precisa posea la composicién promedio
de Latinoamerica, donde gracias a las modas y el comercio las diferencias
de las telas entre un pais y otro son cada vez mas sutiles. Conociendo en
promedio que la carga de ropa latinoamericana estd compuesta por: 70%
Algodon, 15% Polialgodén y 15% Poliéster, se puede definir la cantidad de
cada una de las telas que nuestra carga debe poseer. A continuacién se
presenta la cantidad en gramos de telas que deben agregarse en el proceso

de lavado y re-uso.

Tabla N°4: Composicién y cantidad de tela para una carga de lavado del método.

Tipo de Tela Composicion (%) Cantidad (g)
Algodon 70 12,3

Polialgodon 15 2,5
Poliéster 15 2,5
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7.4 Evaluacion del método optimizado y correlacion con analisis

cuantitativo de preferencia.

Método Optimizado:

Una vez modificadas todas las variables necesarias para la evaluacion
de los detergentes, se procede a la aplicacién del método ya optimizado,

donde se obtuvo el siguiente perfil para Magia Blanca Previous, LCP+ y

Sapolio.
~
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Figura 33: Perfil de Espuma para MB, LCP y Sapolio bajo condiciones relevantes para el

consumidor

En la Figura 33 se observa el perfil de espuma encontrado para los
principales detergentes de Perd. Se pueden ver en cada una de las etapas
diferencias significativas entre los productos, debido a las diferencias
encontradas en su formulacién (Ver Anexo 12.2). A 20 revoluciones (etapa
de generacién) se observa que Magia Blanca Previous posee el perfil de
espuma mds alto de los tres detergentes, luego de 100 a 300 Revoluciones
(etapa de lavado) se nota que Sapolio posee un perfil significativamente
mayor que Magia Blanca Previous y LCP+, sin variaciones durante la etapa.

Luego en la etapa de re-uso (300 a 580 revoluciones) se observa el mismo
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comportamiento entre los detergentes observado durante la etapa de lavado,
con un nivel de espuma mayor para Sapolio, seguido por Magia Blanca

Previous y luego LCP+.

El comportamiento en el perfil de los detergentes puede ser
explicado desde el punto de vista de formulacién. En la etapa de generacion
(20 revoluciones) Magia Blanca Previous posee una altura de espuma
significativamente mayor a los otros dos detergentes. Esta diferencia recae
bésicamente en el sistema de surfactantes que poseen estos detergentes, ya
que Magia Blanca Previous posee un nivel alto de surfactante anidnico y
menos de la mitad de la cantidad de surfactante noidénico que posee LCP y
Sapolio, ademds posee una pequefia parte de surfactante catiénico a
diferencia de los otros dos detergentes. Los surfactantes noidnicos se
comportan como inhibidores de espuma provocando un efecto depresivo en
la generacién de la misma, a diferencia de los surfactantes catiénicos que
ayudan a los surfactantes aniénicos en la formacién de espuma al reducir las
repulsiones entre las moléculas de surfactante anidnico, logrando asi un

mayor equilibrio en la interface agua:aire.

En este caso, Magia Blanca posee un perfil de espuma mayor
durante la generacidn gracias a poseer el nivel mas bajo de noidnico y el
nivel mas alto de catidnico (Ver Anexo 12.2). El surfactante noiénico lo
que produce en LCP+ y Sapolio es una disminucién del perfil de espuma
durante la generacién debido a desestabilizaciones en la interface agua:aire
(al haber gran cantidad de moléculas de noidnico disminuye el efecto
tensoactivo en la interface) y a la gran afinidad de este tipo de surfactantes
con el medio acuoso, haciendo que al inicio de la formacién de la espuma
estas moléculas tiendan a desaguar hacia la solucién madre promoviendo el

drenaje del liquido de las lamellas.
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Durante las etapas siguientes se observa que Sapolio posee un perfil
mayor de espuma de casi 3 cm. por encima de Magia Blanca y de 5 cm. por
encima de LCP+. Esta gran diferencia recae en la cantidad de surfactante
anidnico que posee, ya que a pesar que durante la generacion el efecto del
anidnico fue solapado por el efecto del noionico, a medida que se logra
disolver mejor el producto gracias a la agitacion de los cilindros las
moléculas de surfactante logran disminuir con mayor eficiencia la tensién

superficial y con esta la cantidad de espuma aumenta.

Otro punto importante de la formulacién, es la cantidad de
secuestrador de dureza (Tripolisfosfato de Sodio), mayor en Sapolio que en
los otros dos productos. El secuestrador de dureza ayuda a encapsular y
eliminar los iones libres de Ca® y Mng2 que se encuentran en el agua,
evitando asi que las moléculas de surfactantes tiendan a tomar el papel de
secuestradoras, perdiendo asi eficacia tanto en el proceso de limpieza como
en la formacién de espuma. En LCP+ y Magia Blanca, existen menos
moléculas libres de surfactante para la formacién de espuma, reduciendo asi

su capacidad espumante.

En la Figura 33, también se puede observar una disminucién del
nivel de espuma entre el lavado y el re-uso, siendo ésta mas dramética en el
caso de Sapolio y menos estrepitosa para LCP+ y Magia Blanca Previous.
Esta disminucion se debe a la adicidn de sucio, el cual se establece entre las
lamellas desestabilizando la interface agua:aire, y produciendo asi ruptura
de las burbujas. Ademds, el surfactante noidnico como se habia
mencionado antes, induce el drenaje del liquido de las lamellas hacia la
solucién, provocando la ruptura de las burbujas y con ello la disminucién de

la cantidad de espuma en la solucién de lavado.
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Correlacion con andlisis cuantitativo de preferencia:

Al principio del capitulo, se habla acerca del andlisis cuantitativo de
preferencia realizado con consumidores en Perd, donde se tiene preferencia
absoluta en el atributo de espuma para Magia Blanca Previous (Ver Tabla

N°2).

Para relacionar el enfoque técnico con el andlisis cuantitativo de
preferencia se debe conocer cuales son los pardmetros de la espuma que el
consumidor evalda durante el proceso de lavado. Para los consumidores
peruanos, la espuma es un factor de gran importancia en el proceso de
lavado siendo ésta indicativa de limpieza y efectividad del detergente. A
continuacién se presentan los factores de importancia en cuanto a espuma,

durante cada una de las etapas del lavado.

Generacion Durante el lavado y el reuso Luego del lavado

Rapidez de
colapso

Estabilidad y durabilidad de la espuma
durante el re-uso de la solucion

El nivel de espuma no es de gran
importancia mientras se encuentre
dentro de los siguientes limites:

Presencia de
Espuma

Rapidez de
Generacion

® Minimo. cubrimiento total de la
superficie de la solucion de lavado.

Sensacion
en la ropa

® Msximo: nivel excesivo relacionado
con dificultad de eniuaaue.

Figura 34: Factores de aceptacion de la espuma durante las etapas del proceso de lavado

Conociendo lo que el consumidor espera de un detergente en cuanto
a espuma, se pueden realizar las correlaciones necesarias entre los

resultados técnicos y el andlisis cuantitativo.

Siguiendo con los resultados obtenidos con el método optimizado y

el andlisis cuantitativo, se conoce que el perfil de espuma deseado es el
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perfil obtenido para Magia Blanca Previous, donde una mayor cantidad de
espuma durante la generacion es indicativo de la eficiencia y capacidad
espumante del detergente. En las etapas de lavado y re-uso, se observa que
el nivel de espuma es importante y se encuentra limitado por dos bordes: un
minimo, suficiente espuma como para cubrir la solucién de lavado y un
mdximo, donde una cantidad de espuma excesiva connota problemas en la

etapa de enjuague.

Para tener una idea clara de lo que ocurre en la evaluacién de
detergentes granulares en Pert, se elaboré un modelo predictivo basado en
la relacién existente entre la aceptacién de los consumidores por Magia
Blanca Previous y el perfil de espuma obtenido para éste con el Método de
Cilindros Giratorios, y con este modelo poder definir la cantidad de espuma

deseada durante las etapas de lavado.

Altura de Espuma (cm)
A
/4\ Alto nivel de espuma durante la
11 generacion
I 1\
I \
I \ Lavado Entre ciertos niveles de
I \ espuma
I \ i
I \\ T Re-uso
1 - -~
-
I S \ 1.5
\
' \ L e -_—— |,
2 0.5
Etapa

Figura 35: Modelo predictivo para la evaluacioén de espuma en las diferentes etapas de

lavado

Obteniendo el modelo predictivo que servird de guia para nuevas

formulaciones, en la siguiente parte de este capitulo se estardn evaluando
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tres nuevas formulaciones y cuatro productos que se encuentran actualmente
en el mercado peruano para asi comprobar su posicionamiento en el

mercado.

7.5 Evaluacion de nuevas formulaciones y productos del mercado

peruano

Nuevos prototipos.:

Luego de los resultados obtenidos con la nueva formulaciéon LCP+
en Perd, se elaboraron tres nuevos prototipos para a menor costo lograr los
mismos beneficios obtenidos en la aceptacién de los consumidores que los
obtenidos con Magia Blanca Previous en anilisis cuantitativos. Los tres
nuevos prototipos llamados LCPI, LCP2 y LCP3, fueron testeados con el
método desarrollado y comparados con el modelo predictivo (perfil
aproximado de Magia Blanca Previous). A continuacién se presentan los

resultados obtenidos.

/\ ——(CP1 ——LCP2
l \ i LCP3 — — Modelo

5 7
© Lavado
£
5 6
3
w Rezuso
© 5
-
g
34
<

3 \ -

\ —
2 \ A
l N | T—\\
" N
e
0
0 20 100 180 260 300 380
Revoluciones

S

Figura 36: Perfil de espuma para LCP1, LCP2 y LCP3 en comparacién con el modelo

predictivo de aceptacion.
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En la Figura 36 se observa el perfil de espuma para LCP1, LCP2 y
LCP3 y su comparacion con el modelo predictivo de aceptacidon. Se puede
notar en el grafico que los tres prototipos poseen un perfil bastante similar
con diferencias entre ellos de 1 a 2 cm., sobre todo en la etapa de lavado
donde se observa la mayor discriminacién entre los tres productos. EIl
prototipo que mds se acerca al modelo predictivo elaborado es LCP3, esto
radica en la estructura de su formulacién en la cual posee un alto nivel de
surfactante aniénico (mayor que LCP1 y el LCP2) y el nivel mas bajo de
surfactante no idénico que reduce sus posibilidades de drenaje a la solucién
madre promoviendo el colapso de la espuma (Ver Anexo 12.3). Otro factor
de importancia que se debe observar, es que la presencia de surfactante
catidénico en el perfil de espumado de Magia Blanca Previous (modelo
predictivo) genera mayor estabilidad en la etapa de lavado debido a las
interacciones existentes entre las moléculas de surfactante anidnico y
catiénico. Cuando las moléculas de surfactante aniénico se distribuyen a lo
largo de la interface agua-aire, existe una fuerte repulsion debido a la
interaccion de sus cabezas cargadas negativamente, el papel del surfactante
catiénico en estos casos es distribuirse en la interface disminuyendo las
repulsiones entre las moléculas de surfactante anidnico, logrando asi un
mejor empaquetamiento de las moléculas en la interface y por ende

generando una mayor estabilidad de la espuma formada.

Al carecer de surfactante catiénico, el surfactante no idnico juega el
papel del catiénico, tratando de disminuir las repulsiones entre las moléculas
de surfactante anidnico, que solas producen una espuma descontrolada y con
poca textura. La desventaja del surfactante no idnico es que al no poseer
carga no disminuye las repulsiones tan exitosamente como lo hacen los
surfactantes catiénicos (cargados positivamente), ademds debido a su
estructura sumamente polar (cuando se habla de Alcoholes Etoxilados)
poseen gran afinidad con otro medio polar de gran importancia, el agua,

promoviendo asi el drenaje hacia la solucién madre debilitando la
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estabilidad y el equilibrio de las moléculas de surfactante en la interface

agua-aire.

Formulaciones actuales de Perii:

A continuacién se presentan los resultados obtenidos de la
evaluacién de diferentes detergentes que se encuentran actualmente en el
mercado peruano tanto de la compaifiia Procter & Gamble, como productos

de la competencia. Los productos testeados fueron: Ariel, Ace, Opal y

Bolivar.
~
——Opal
Ariel
— — Modelo
£ / \\ Lavado
a
& 0 =
Q
s / \ Re-uso
% 40 =
\_——7
NG
2.0 \\ \/\
="
0.0
0 20 100 180 260 300 3
Revoluciones

S

Figura 37: Perfil de Espumado de Opal y Ariel en comparacién con el modelo predictivo

En la Figura 37 se observa que el producto de P&G Ariel ®, posee
un perfil similar al modelo predictivo realizado, a diferencia de el producto
de la competencia Opal, que a pesar de poseer una excelente etapa de
generacion puede tener problemas en las etapas de lavado y re-uso debido al
alto nivel de espuma que como se habia discutido antes, los consumidores
lo ven reflejado en problemas a la hora del enjuague. Esta gran semejanza
con el modelo predictivo permite asegurar que Ariel ® tendrd una buena

aceptacion en cuanto a espuma en el mercado peruano.
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Bolivar
Ace
— — Modelo
g Lavado
g
@60
3
o \ Re-uso
2
= 4.0 }
\
T
2.0 / \
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Revoluciones

Figura 38: Perfil de Espumado de Bolivar y Ace en comparacion con el modelo predictivo

En la Figura 38 se puede observar el perfil de espumado de Bolivar y
Ace ®, donde se puede observar que Ace ® posee grandes ventajas sobre
Bolivar en la etapa de generacién donde se nota una diferencia en el perfil
de espumado de aproximadamente 4 cm., indicando el pobre desempeiio
que tiene Bolivar en cuanto espuma en la etapa de generacién. En las etapas
de lavado y re-uso, Bolivar se ajusta de forma similar al perfil de espumado
propuesto, a diferencia de Ace ® cuyo perfil se encuentra por encima de
este modelo por aproximadamente 1 cm. Esta pequefia diferencia entre el
perfil de espumado de Ace ® y el modelo predictivo, no es significativa
debido a que como conocemos de nuestro modelo (Figura 35) el perfil de
espuma de un detergente con aceptaciéon en la poblacion peruana, debe
encontrarse entre un limite inferior y un limite superior de 2 a 5 cm.

respectivamente durante la etapa de lavado.

La diferencia encontrada entre Bolivar y Ace ® en sus perfiles, recae
en la formulacién y el sistema de surfactantes que estos poseen (Ver Anexo
12.4). Ace ® posee un nivel més alto de surfactante aniénico que el que
posee Bolivar, ademds de incluir en su formulacién surfactante catidnico el

cual como se discutié anteriormente ayuda a la formacién de la espuma y su
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estabilidad durante el proceso de lavado. Ademads de esta ventaja de Ace ®,
Bolivar posee surfactante no-idnico el cual posee un efecto depresivo en la
formacién de espuma sobre todo en la etapa de generacion, lo que provoca

esa gran diferenciacion entre los productos durante esta etapa.

7.6 Evaluacion de la Concentracion Micelar Critica

La Concentracién Micelar Critica es una medida que nos permite
estimar la minima concentracién a la cual se hallard un nivel de espuma
maximo. El valor de Concentracion Micelar Critica es definido para cada
sistema de surfactantes. A continuacién se presentan los valores obtenidos

de Concentracién Micelar para Magia Blanca Previous, LCP+ y Sapolio.

Magia Blanca Previous LCP+
A
A
\ o 43 \
c
e CMC =327 ppm 5, \ CMC = 476 ppm
K] ] \
230 £ % D /
: A : N /
37
u=1 37 N ‘2 N \ /
B3 N L35
s %\’\_‘\‘_A % \S'{__e———i—'_‘—l
Fa3 e =33
31 31
150 200 250 300 1.50 2,00 250 3.00 3.50
L Log(Conc) ppm Log(Conc.) ppm
Sapolio
53
£ 51 A
o
» 49
«
=47
CMC = 397ppm
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o8 7/
sH /
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T N/
s J/
23 oy
= Aa A P )
@ 33
2
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Figura 39: Tensiones Superficiales y Concentraciones Micelares Criticas de Magia Blanca

Previous, LCP+ y Sapolio.
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En al Figura 39 se puede observar el perfil de tensiones superficiales
de los principales detergentes muestreados, asi como su Concentracion
Micelar Critica (Ver Anexo 12.5). Se destaca en la Figura que Magia
Blanca Previous posee el menor valor de Concentraciéon Micelar Critica,
seguido de Sapolio y por ultimo LCP+. La Concentracién Micelar Critica
depende de la interrelacion del sistema de surfactante de un detergente asi
como de la naturaleza de los demds componentes de la formulacién del

mismo.

La Concentraciéon Micelar Critica es la concentraciéon a la cual
empieza la formacién de micelas en una solucién acuosa de surfactante
(solucién de lavado). Una vez que las moléculas de surfactantes se han
adsorbido en la interface agua-aire, empiezan a saturar la solucién hasta
formar las micelas. En la Figura 39 se puede observar que Magia Blanca
Previous posee la CMC més baja de los tres detergentes, esto se debe a que
el contenido de surfactante catiénico que posee, ademds de ayudar a la
estabilizacion de las moléculas de surfactante en la interface, disminuye las
repulsiones entre las cabezas cargadas negativamente (surfactante anionico).
Esta condicién promueve la formacién de micelas mas rdpidamente que si

se trabajara con surfactante aniénico solamente.

En cuanto a Sapolio, se tiene que posee una CMC mayor a la de
Magia Blanca Previous por 50 ppm. Este detergente posee un alto nivel de
surfactante aniénico (mayor que Magia Blanca Previous) y un alto nivel de
surfactante no-iénico, lo que hace que la Concentracién Micelar Critica
disminuya. Los surfactantes no-idénicos cumplen la funcién de los
catidnicos, al tratar de disminuir las repulsiones entre las moléculas
anidnicas, pero no con la misma eficacia ya que no poseen cargas que
contrarresten el efecto repulsivo. Otro factor de suma importancia con
respecto a los surfactantes no-i6énicos es su afinidad con el medio polar, ya

que estas moléculas suelen tener un nivel de disolucién alto en el medio
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acuoso disminuyen las posibilidades de formacién de micelas y con ello se

produce un aumento en la Concentraciéon Micelar Critica.

En cuanto a LCP+, se tiene que con el nivel mas bajo de surfactante
anidnico y un nivel alto de surfactante noidnico, la CMC de ese detergente
aumenta, lo cual se puede traducir como un impedimento en la formacion de

micelas y por lo tanto en la generacién de espuma.

Ademas de la influencia del sistema de surfactantes sobre la CMC,
los demds compuestos del detergente pueden promover o impedir la
formacion de micelas. Los detergentes que posean mayor cantidad de
electrolitos (Secuestradores de Dureza, Fosfatos, etc.) ayudan a la
formacion de micelas. En el caso de Magia Blanca Previous y Sapolio, los
cuales poseen gran cantidad de electrolitos, se observa una CMC menor ya
que los iones tienden a estructurarse en la vecindad de la superficie de las
micelas produciendo un efecto de pantalla que reduce las repulsiones
electrostaticas entre las partes hidrofilicas cargadas. Este efecto de pantalla
favorece la formacion de micelas y de manera general se puede decir que la
presencia de electrolitos tiende a disminuir la Concentracién Micelar

Critica.

En las Figuras 39 y 33 se puede observar que el comportamiento de
la Concentracién Micelar Critica, parece estar inversamente relacionado con
la rapidez de generacion de espuma, donde a medida que disminuye el valor
de la Concentracién Micelar Critica mayor es el nivel de espuma del
detergente en la etapa de generacién. A través de esto se puede inducir que
un nivel menor en la Concentracién Micelar Critica, producird un detergente

con ventajas en la etapa de generacion.
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7.6.1 Concentraciéon Micelar Critica de nuevos prototipos

Para relacionar lo obtenido a través del método de Cilindros
Giratorios con la estructura fisico-quimica de los detergentes, se realizé el
calculo de la Concentracion Micelar Critica, a través de mediciones de
tension superficial. A continuacion se presentan los resultados obtenidos

para LCPI, LCP2 y LCP3.

LCPI LCP2
'y
CMC = 776 ppm S 41 \
S® / 'é A \ CMC = 708 ppm
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Figura 40: Tensiones Superficiales y Concentraciones Micelares Criticas de LCP1, LCP2 y
LCP3

En al Figura 40, se observa el comportamiento de los nuevos
prototipos en términos de la Concentracion Micelar Critica (Ver Anexo
12.5). LCP3 es el prototipo que posee el menor valor de Concentracion
Micelar Critica, esto se debe a que posee el nivel més alto de surfactante
aniénico y el nivel mas bajo de surfactante noidnico de los tres prototipos.

Siendo consecuente con lo explicado anteriormente, al poseer el nivel méas
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alto de surfactante anidnico existen mds posibilidades de formacion de
micelas, y al poseer el nivel mas bajo de noidnico la disolucién de estas
moléculas en la solucién madre es minima, logrando asi disminuir las
repulsiones entre los grupos hidrofilicos cargados negativamente

(surfactante aniénico), por ende promoviendo la formacion de micelas.

Los resultados obtenidos se ven relacionados con los valores
obtenidos a través del método de Cilindros Giratorios, donde LCP3 posee
un perfil mayor de espumado en la etapa de generacién y LCP2 y LCPI
poseen un perfil de espuma mas bajo y similar entre ambos. Los valores
obtenidos de Concentracién Micelar Critica para LCP1 y LCP2 son muy
similares con diferencias de 68 ppm. Esta diferencia en estos dos prototipos
no genera una diferencia medible entre los valores obtenidos en la etapa de
generacion, a diferencia de lo que pasaba anteriormente con Sapolio, cuya
diferencia de 50 ppm con Magia Blanca Previous era notable en el perfil de
espumado. Esta diferencia recae en que Sapolio y Magia Blanca Previous
poseen formulaciones con niveles muy diferentes de Fosfatos y
Secuestradores de dureza, a diferencia de LCP1 y LCP2 donde la base de la
formulacién permanece pricticamente idéntica, modificando solamente el

sistema de surfactantes.

7.7 Validacion del Método diseiiado:

Para que el método desarrollado pueda ser aplicado en cualquier
localidad Procter & Gamble del mundo, es necesario que esté validado en
términos de precisién, reproducibilidad y sensibilidad, segin las
indicaciones del Departamento de Aseguramiento de Calidad de la
compaiiia. La precisién del método se evalia como cuan cercanos estin los
valores obtenidos durante la prueba para un mismo operador, la
reproducibilidad se evalia como cuan cercanos son los valores obtenidos

para el método utilizando para su evaluacién diferentes operarios en
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diferentes dias, y la sensibilidad se define en este caso, en cuan capaz es el
método de diferenciar variaciones en la concentracién de detergente. El

método serd evaluado con el detergente Magia Blanca Previous.

Se realizaron nueve pruebas de precision obteniéndose en cada etapa
nueve valores representativos. El criterio de éxito que se debe alcanzar en
este caso fue definido para un error relativo (diferencias significativas
relativas) del 15%, el cual se cumpli6, por lo que se puede decir que el
método estd validado en cuanto a precisién. A continuacién se observan los

valores obtenidos para la parte de precision.

Tabla N°5: Valores obtenidos durante la evaluacién de precisién del método.

Generacion Lavado Reuso
20 Revs 100 180 260 300 380 460 540 580
Revs | Revs | Revs | Revs | Revs | Revs | Revs | Revs
10,1 2,7 29 3,4 3 1,1 1 1 1
10 2,9 2,8 2,9 2,9 0,9 1,1 1,2 1
Operador 9,6 2,8 3 2,4 2,2 0,9 1 0,9 1,3
1 10,1 2,6 34 3,3 2,7 0,8 1,1 1,1 1
9,6 2,5 29 2,7 3 1 1,1 0,8 1
10,3 2,6 2,7 2,9 2,4 0,8 0,9 0,9 0,9
9,6 2,7 2,8 3 3 0,9 1,2 0,9 1
9,6 2,8 2,7 2,5 3,4 0,9 0,9 1,1 1,2
10,1 2,8 2,9 3 2,9 1 1,1 09 1
Desv. Std 0,285 0,1270,212 | 0,332 | 0,357 | 0,097 | 0,101 | 0,130 | 0,124
Mediana 10 2,7 2,9 2,9 2,9 0,9 1,1 0,9 1
Error
Relativo 2,8 4,7 73 | 114 | 12,3 | 10,8 | 9,2 14,5 | 12,4
(%)

Para el caso de reproducibilidad se realizé la prueba tres veces con
tres operadores distintos, para asi garantizar que cualquier operario tendr4 la
misma tendencia en los resultados obtenidos con el método. En este caso el
criterio de éxito fue definido a un error relativo de 20%, el cual fue
cumplido.  El método ahora se encuentra validado en cuanto a

reproducibilidad.
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Tabla N°6: Valores obtenidos durante la evaluacién el método para reproducibilidad

Generacion Lavado Reuso
20 Revs 100 180 260 300 380 | 460 540 580
Revs | Revs | Revs | Revs | Revs | Revs | Revs | Revs
9,7 1,7 2,2 2,2 2,3 1,2 1 0,8 1,2
Operador
2 10 2,7 2,5 3,5 3 1,3 1,2 1,2 1,3
10,4 2,7 3,7 39 4 1,2 1,5 1,1 1,5
9,7 2.4 3,5 2,5 3 1,2 1 1,1 1,5
Operador
3 9.4 3 3 3 3 1,4 1,1 1,4 1,5
9,7 2,4 2,5 3 2,1 1,2 1,3 1,3 1,2
10,6 2,7 3,1 34 3,4 1,2 1 1,5 1
Operador
4 10,9 2,6 3,3 3,1 2,9 1,3 1,4 1,5 1
10,9 2,7 2,6 2,7 2,8 1,2 1,2 1,3 1,2
Desv. Std 0,568 0,364 | 0,512 | 0,524 |1 0,557 10,073 {0,183 {0,224 | 0,200
Mediana 10 2,7 3 3 3 1,2 1,2 1,3 1,2
Error
Relativo 5,7 13,5 | 17,1 | 17,5 | 18,6 | 6,1 | 153 | 17,2 | 16,7
(%)

Para la etapa de sensibilidad el método fue probado tres veces con
tres diferentes concentraciones para asi hallar si el método podia reconocer
diferencias en las concentraciones y dar resultados diferentes de acuerdo con
el nivel de detergente en la concentracidn. El criterio de éxito o hipétesis
que se debe cumplir en este caso, es que el método debe diferenciar las
distintas concentraciones y que el nivel de espuma debe ser mayor a medida
que se aumenta la concentracion de detergente en la solucién. Este criterio
de éxito fue satisfecho, por lo que indica que el método se encuentra

validado en cuanto a sensibilidad.
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Tabla N°7: Valores obtenidos durante la evaluacion de sensibilidad del método

Generacion Lavado Reuso

20 Revs 100 | 180 | 260 | 300 | 380 | 460 | 540 | 580

Revs | Revs | Revs | Revs | Revs | Revs | Revs | Revs

6,5 1 0,8 0,5 0,5 0,3 0,2 0,1 0,1

2500 ppm 6 0,8 0,7 0,6 0,8 0,2 0,3 0,1 0,1
6,3 1 1 0,9 1 0,2 0,3 0,2 0,1
Desv. Std 0,252 0,115]0,153]0,208 | 0,252 0,058 | 0,058 | 0,058 | 0,000
Mediana 6,3 0,9 0,8 0,7 0,8 0,2 0,3 0,1 0,1
9,1 2 1,5 1,5 1,2 0,7 0,6 0,4 0,4

5000 ppm 9 2 1,3 1,3 1,5 0,6 0,5 0,5 0,5
9,4 1,9 1,9 1,5 1,5 0,6 0,5 0,5 0,5
Desv. Std 0,208 0,058 |0,306|0,115]0,173| 0,058 | 0,058 | 0,058 | 0,058
Mediana 92 20 | 1,6 | 1,4 | 14 | 0,6 | 05 | 0,5 | 0,5
10,1 2,7 2,9 34 3 1,1 1 1 1

7500ppm 10 2,9 2,8 2,9 2,9 0,9 1,1 1,2 1
9,6 2,8 3 2.4 2,2 0,9 1 0,9 1,3
Desv. Std 0,265 0,100 0,100 0,500 0,436 |0,115]0,058 | 0,153 | 0,173
Mediana 9,9 2,8 2,9 2,9 2,7 1,0 1,0 1,0 1,1

Para notar mejor los resultados obtenidos durante la validacién por

sensibilidad se elaboro una grafica, donde se pueden observar los cambios

de nivel de espuma entre una concentracion y otra.

~

B 7500 ppm @ 5000 ppm @ 2500 ppm

Generacion

260 300 380

Revoluciones

180

Figura 41: Perfil de espumado para Magia Blanca Previous a 2500, 5000 y 7500 ppm.

Se observa en la Figura 41 que existe una variacion fuerte entre los

diferentes detergentes, debido a la concentracién de ellos en cada solucion,
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cumpliendo asi con la hipédtesis de que a medida que aumenta la
concentracion de detergente (y por ende de surfactante) aumenta el nivel de

espuma.

7.8 Pruebas Adicionales: Analisis de Enjuagabilidad

Se observa en la Tabla N°2, que para los consumidores la facilidad de
enjuague de un detergente es de suma importancia, ya que esto se traduce en
menos consumo de agua y menos estrujado por parte de los consumidores.
Actualmente, los métodos para la evaluacion de enjuague existentes son
practicamente cualitativos donde el consumidor informa la efectividad del

producto en esta etapa.

Como parte adicional al proyecto, se trata de conseguir un método que
pueda reproducir la condicién de enjuague tal cual como la observan las
consumidoras durante el proceso de lavado. Para hallar el método
adecuado, se probaron varias posibilidades tales como: pruebas de friccién,
pruebas en los cilindros giratorios, pruebas de conductividad y pruebas de
tension superficial. A continuacién se presentan los resultados obtenidos en

estas pruebas.

Pruebas de Friccion:

Los consumidores en el momento de evaluar el enjuague, perciben la
sensacion que deja el detergente en la ropa como un indicativo de cuanto
falta por enjuagar y cuando han llegado al final del enjuague. Basindose en
este aspecto, se evalud con ayuda de un equipo del drea de empaque EJA
COMPRESSION TESTER (TWING ALBERT), el coeficiente de fricciéon
que generaba el roce en una tela completamente humedecida en solucién de
detergente y una humedecida con solo agua. Esto se realizd para ver la

factibilidad de elaborar un método que se basara en medir el coeficiente de
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friccién de las telas a medida que se realizan varios enjuagues y asi hallar
cuantos enjuagues son los necesarios para el consumidor de acuerdo al
andlisis cuantitativo previamente estudiado. A continuacién se encuentran

los resultados obtenidos por el software del equipo.

00
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Figura 42: Grafico de Friccién de una tela con detergente y una tela con agua.

Se observa en la Figura 42 que entre las lineas azul y puirpura (telas
con detergente) y las lineas roja y marrén (telas con agua), no existe una
diferencia significativa entre sus valores, evidenciando la poca sensibilidad
del equipo para detectar cambios en la cantidad de detergente que estuviera
en la tela. A continuacién se encuentran los valores obtenidos en el

Coeficiente de friccion para ambos casos.

Tabla N°7: Coeficiente de friccién de las telas con agua y telas con detergente

Sample Static COF | Kinetic COL4 |
| C OF PRUEBA DETERG.5 1.749 1675
¥{COF PRUEBA DETERG.4 1.887 1.766

COF PRUEBA DETERG.3 1681 1.905

'COF PRUEBA DETERG.2

Como se puede observar en los valores de coeficiente de friccion, el

equipo, como se menciona anteriormente no posee la sensibilidad para
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detectar cambios minimos en la superficie de la tela, por lo que diferencias
en las telas en diferentes enjuagues no seran percibidas. Debido a esto, este
método es descartado como herramienta para la evaluacién del enjuague de

un detergente.

Pruebas con cilindros giratorios:

A diferencia de la prueba anterior, con este método se quiere medir
si la cantidad de detergente presente en la ropa es suficiente como para
generar un perfil de espumado. Para ello se utilizaron los cilindros
graduados, evaluando el nivel de espuma generado para Magia Blanca
Previous, LCP+ y Sapolio, y ver si se hallaba discriminacién entre los
resultados obtenidos. Al realizar la prueba se pudo observar que no se
encontraba discriminacién entre las alturas de espuma obtenidas para los
diferentes detergentes, por lo que este método para enjuagabilidad no genera
resultados significativos. A continuacidon se presenta una fotografia de
como se observa el perfil de espumado en esta etapa para Magia Blanca

Previous, LCP+ y Sapolio.

Figura 43: Representacion del perfil de espuma para Magia Blanca Previous, LCP+ y

Sapolio durante la etapa de enjuague.
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Pruebas de Conductividad:

Como se habia discutido anteriormente, la conductividad permite la
medicion de los iones libres en una solucidn, en el caso del enjuague, se
pueden medir la cantidad de detergente que existe en una solucién de
enjuague. Para este método, se realizaron varios enjuagues de telas
cargadas de solucién con detergente y luego se realizé la medicién de la
conductividad de dichas soluciones, para asi hallar cuanto detergente ha sido
retirado de las telas y en cuantos enjuagues se realiza. A continuacién se
presenta el perfil de conductividad obtenido para Magia Blanca Previous,

LCP+ y Sapolio.

@ Sapolio m VB mLCP

Conductividad (uS/cm

Figura 44: Perfil de Conductividad de Magia Blanca Previous, LCP+ y Sapolio

En la Figura 44 se puede observar el cambio de conductividad que
existe de un enjuague otro (Ver Anexo 12.6). Se puede destacar que el
cambio mds importante observado se da del primer al segundo enjuague
donde la mayor parte del detergente es retirado. De acuerdo a los valores de
conductividad se observa que LCP+ es el detergente que se enjuaga mas
facilmente en el primer enjuague, seguido de Magia Blanca Previous y

luego Sapolio. EI nivel alto de conductividad implica que en la solucién
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probada existe una mayor cantidad de detergente que en las otras dos. La
desorcion del detergente de la tela a la solucidén es mds rdpido en LCP+
debido al contenido de surfactante noidnico, ya que gracias a su afinidad
con medios polares tiende a drenar a la solucién en la cual se encuentre mas
estable desde el punto de vista energético, en este caso el agua de enjuague.
Esta desorcion también ocurre en Magia Blanca Previous y Sapolio, pero no

con la misma efectividad ya que el nivel de surfactante noiénico es menor.

En los enjuagues siguientes no se ve ningin tipo de diferencia
significativa entre los productos, teniendo un perfil de conductividades

bastante similar entre ellos.

Los resultados encontrados logran captar cierta diferenciacién en el
primer enjuague del proceso, sin hallar resultados significativos entre los
enjuagues siguientes. Este comportamiento no se encuentra en linea con lo
encontrado en el andlisis cuantitativo de preferencia donde Magia Blanca
Previous y Sapolio poseen el mayor puntaje con ventajas sobre LCP+. El
método de conductividad logra describir las diferencias existentes en los
detergentes en cuanto a enjuagabilidad, pero no simula el comportamiento
observado en andlisis con consumidores, por lo que este método es
descartado como simulador del comportamiento del consumidor pero
aceptado para buscar diferencia entre los detergentes desde el punto de vista

fisico-quimico.

Pruebas de Tension Superficial:

Para corroborar los resultados obtenidos con el método de
conductividad y a la vez hallar diferencias entre los valores de
conductividad obtenidos para el segundo, tercer y cuarto enjuague, se prob6
la medicién de la tensidn superficial de las soluciones de enjuague medidas

en la prueba anterior. La tension superficial permite comprobar cuan alta es
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la cantidad de surfactante que existe en las soluciones de lavado, ya que a
medida que la tensién superficial disminuye la cantidad de surfactante en la
solucidn es mayor. Cumpliendo con este principio se realizé la medicion de
la tension superficial de los enjuagues para Magia Blanca Previous, LCP+ y

Sapolio.

‘— MB ——LCP Sapolio ‘

3

'S
3

Tension Superficial (d
N

N

33 !

ter 2do . 3ero
\ Ne¢ de Enjuagues

Figura 45: Tensién Superficial de los enjuagues para Magia Blanca Previous, LCP+y

Sapolio

En la Figura 45 se observa el perfil de tensiones superficiales para
Magia Blanca Previous, LCP+ y Sapolio, donde se observa a diferencia del
método anterior, diferencias notables entre el segundo, tercer y cuarto
enjuague (Ver Anexo 12.6). Se observa que en este caso Magia Blanca
Previous posee una gran diferencia con respecto a LCP+ y Sapolio en el
segundo y tercer enjuague, donde la menor tension superficial indica una
mayor cantidad de detergente (surfactante en la solucién de enjuague). Esta
diferencia entre Magia Blanca Previous y los otros productos se observaba
en el perfil de conductividad pero no con la gran diferencia que se logra con
la medicién de su tensidon superficial, por lo que se puede decir que el
método de medicién por tensidon superficial es mds sensible para los

enjuagues que el método por conductividad.
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De acuerdo con la Figura 46, Magia Blanca Previous posee mayor
disminucién de la tensién superficial, debido a la existencia de mayor
cantidad de surfactante en la solucidon de enjuague, o a que la cantidad de
surfactante en la solucién posee la propiedad de disminuir mejor la tensién
superficial que sus competidores. Esta disminucién se debe también al
efecto que produce el surfactante catidnico sobre el surfactante anidnico,
ayuddndolo a equilibrarse en la interface agua-aire y asi disminuir con
mayor eficacia la tensién superficial. Segin el estudio por tension
superficial, Magia Blanca Previous posee el mejor perfil de enjuagabilidad,

seguido de LCP+ y Sapolio.

Una vez més lo observado en la prueba no se ajusta con el andlisis
cuantitativo de preferencia, ya que a pesar de observarse ventajas de Magia
Blanca Previous sobre los demds detergentes, la tendencia de los otros dos
productos no se adapta a lo estudiado. Este método posee ventajas en la
evaluaciéon de enjuagabilidad en las etapas donde el método por

conductividad no pueda ver diferencias significativas.
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8. CONCLUSIONES

A continuacion se presentan las conclusiones obtenidas gracias a la

elaboracién de este proyecto.

v" Se obtuvo un modelo predictivo del perfil de espuma para futuras

evaluaciones de formulaciones en Pera.

v La etapa de generacion de espuma durante el lavado es uno de los
parametros de mayor importancia en la aceptacién de un detergente por los

consumidores.

v" El nivel de surfactante no-iénico posee una relacién inversa a la
altura de la espuma durante la etapa de generacién, a mayor nivel de
surfactante no-iénico, menor el nivel de espuma durante la etapa de
generacioén. En las siguientes etapas, el surfactante no-iénico le concede a
la espuma poca estabilidad debido a la accién del drenaje de éste a la

solucién madre.

v’ Durante las etapas de lavado y re-uso, el nivel de espuma es
importante mientras se encuentre entre los limites propuestos. Estos limites
fueron definidos para Perti como 2 cm. como limite inferior y 5 cm. como

limite superior en los cilindros giratorios.

v' El nivel de secuestrador de dureza en el detergente es de suma
importancia en la formacién de espuma. A mayor nivel de secuestrador de
dureza menor cantidad de iones de Ca* y Mg+2, por lo tanto mayor cantidad

de moléculas libres de surfactante, y con ello mayor cantidad de espuma.
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v’ De acuerdo al modelo obtenido se puede decir que el nuevo
prototipo LCP3 tendrd un nivel de aceptacién similar a Magia Blanca

Previous.

v' La Concentracién Micelar Critica da una excelente diferenciacién
entre los productos muestreados y se puede correlacionar con las
mediciones observadas en la etapa de generacion con el método de Cilindros

Giratorios.

v La accién del surfactante catiénico es mucho mds eficaz en
disminuir la Concentracion Micelar Critica que la accion del surfactante no-

16nico.

v/ Bl Método de Cilindros Giratorios para simulacién de las
condiciones peruanas, se encuentra exitosamente validado en términos de

precision, reproducibilidad y sensibilidad.

v’ Las pruebas de friccion realizadas para la evaluacion de enjuague, no
generaron resultados validos, debido a la poca sensibilidad del equipo EJA

COMPRESSION TESTER.

v" La medicién del perfil de espuma en los cilindros giratorios para la
etapa de enjuague, no genera resultados discriminatorios entre los
productos, por lo que este método es descartado para la evaluaciéon del

enjuague.

v" El método de conductividad y Tensién Superficial para el enjuague,
genera resultados discriminatorios entre los productos pero no se

correlaciona con lo hallado en el andlisis cuantitativo de preferencia.
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v’ Existe un pardmetro mds alld de los estudios técnicos elaborados que
los consumidores evaldan al momento de aprobar un detergente en cuestion

de enjuague.
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9. RECOMENDACIONES

A continuacién se presentan las recomendaciones derivadas de la

elaboracién de este proyecto.

% Adaptar y reaplicar el método de Cilindros Giratorios a condiciones

de sucio ligero, para asi reaplicarlos a paises con dicha condicién.

% Explorar nuevos métodos para verificar la sensacién que existe en la

ropa luego del enjuague.

% Explorar reaplicaciones del método de Cilindros Giratorios a paises

con condiciones de lavado similares como Colombia y Brasil.
% Elaborar un modelo predictivo de cantidad de sucio aplicado por

regién en Latinoamérica, de modo de obtener valores representativos de los

consumidores en estudios técnicos.
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11. CALCULOS TIPO

A continuacion se presentan los cédlculos realizados para el hallazgo

de resultados claves del proyecto.

11.1 Calculo de cantidad de espuma en los cilindros giratorios

Para la determinacién de la cantidad de espuma en cada cilindro se
debe realizar la sustraccion entre el nivel de liquido en el cilindro y el nivel

de espuma en el mismo.
he =ht —ha (Ec. XIV)
Donde:
he: altura de espuma (cm.)
ht: altura de espuma y agua (cm.)
ha: altura del agua (cm.)

he = (14 -4,5)cm =9,5¢m

Asi se realizo sucesivamente con cada una de las medidas obtenidas

durante el desarrollo del método.

11.2 Calculo del error relativo global

Para verificar la validacion del método es necesario la evaluacion de

los valores obtenidos, mediante la utilizacién de la siguiente formula.

Error=—2—.100 (Ec. XV)
Mediana
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Donde:
Error: error relativo
G: Desviacion estandar de los valores estudiados.

Mediana: Mediana de los valores estudiados

0,285¢cm

10cm

Error =

100 =2,85%

Asi se realizo sucesivamente con cada una de las medidas obtenidas

durante el desarrollo de la validacion.
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12. ANEXOS

12.1 Distribucion del sucio en las manchas elaboradas.

Aceite de Sucio. Sud‘.’
T () Im?rgc.mlco Arena (g) 01"ga(uco
Artificial (g) Artificial (g)
0.671 0.638 0.613 0.741
0.698 0.664 0.73 0.711
0.674 0.625 0.607 0.795
0.659 0.652 0.626 0.77
0.717 0.607 0.619 0.787
0.695 0.626 0.583 0.781
0.778 0.581 0.592 0.728
0.76 0.523 0.552 0.724
0.691 0.562 0.575 0.711
0.728 0.562 0.524 0.757
0.702 0.555 0.563 0.802
0.842 0.583 0.563 0.734
0.687 0.608 0.589 0.746
0.705 0.598 0.59 0.736
0.722 0.644 0.545 0.697
0.711 0.647 0.55 0.699
0.664 0.605 0.565 0.716
0.676 0.61 0.579 0.696
0.691 0.588 0.621 0.724
0.687 0.61 0.598 0.74
0.66 0.68 0.611 0.681
0.65 0.647 0.593 0.642
Promedio 0.703091 0.60977273 0.590364 0.732636
Desv. Std 0.044209 0.03914312 0.041367 0.039224
g"'am‘.’s 0.151341 | 0.05802273 | 0.038614 | 0.180886
e Sucio

12.2 Formulacion de Sapolio, LCP+ y Magia Blanca Previuos

Magia
Blanca Sapolio LCP+
Previous

Surfactante Anionico 0,88X X 0,73X

Surfactante Catiénico X - -
Surfactante No-iénico 0,3X X 0,85X
Secuestrador de Dureza 0,82X X 0,6X

Electrolitos 0,78X 0,5X X
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12.3 Formulacion de LCP1, LCP2 y LCP3

Anexos

LCPI LCP2 LCP3
Surfactante Anionico 0,95X 0,84X X
Surfactante Cationico - - -
Surfactante No-ionico X 0,8X 0,5X
Secuestrador de Dureza | 0,93X X 0,8X
Electrolitos 0,95X 0,95X X
12.4 Formulacion de Ace, Ariel, Opal y Bolivar
Ace Ariel Opal Bolivar
Surfactante Aniénico 0,82X 0,86X X 0,79X
Surfactante Cationico X X - -
Surfactante No-i6nico - - ? ?
Secuestrador de Dureza | 0,98X X 0,90X 0,98X
Electrolitos X 0,91X 0,87X 0,97X
Antiespumante X X - -

12.5 Valores de Concentracion Micelar Critica

Tension Superficial (dinas/cm)

Concentracion Magia
(ppm) Blanca Sapolio LCP+

Previous
50 46.1 51.3 45.8
100 38.3 443 38.7
200 36.4 37.6 36.3
300 35.1 35.2 354
400 34.8 34.1 34.7
500 34.3 34.0 34.2
1000 33.5 34.1 33.6
2500 33.1 34.2 33.7
5000 334 34.3 34.1
7500 33.2 34.2 33.8
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Anexos

Conductividad v Tension superficial de las soluciones de

detergente.

Ist S B 4th Sth
1191 950 930 920 919
. 1183 938 929 915 910
Conductividad (mS) — -5~ 953 925 910 909
ME 1189 951 931 914 908
34.4 385 43 43.6 653
Tension Superficial 34.1 36.5 44.1 51.3 66.3
(dinas/cm) 35.6 40.1 492 63.3 65.4
35 39.5 453 59.1 67.1
1223 935 924 915 910
. 1223 941 921 918 915
Conductividad (mS) | 3 942 923 919 911
Lep 1274 950 925 920 915
345 42.6 46.1 53.1 62.8
Tension Superficial 34.9 44.9 49.5 54.2 60
(dinas/cm) 36.9 445 50.5 56.9 65.5
353 45.7 53.1 582 66.8
1091 933 921 915 910
. 1104 940 927 924 923
Conductividad (mS) 5 950 929 925 920
S 1132 943 930 918 909
354 45.5 535 54 59.1
Tension Superficial 35.5 45.3 52.5 52.8 61.4
(dinas/cm) 36.4 45.5 53.4 60.7 69.8
355 45.5 56.4 62.5 63.5
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