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Resumen

El balance hidrofilico-lipofilico (HLB) introducido por Griffin en la década de los 90s, se
describe como una escala que oscila en valores de 0 a 20. Esta escala es empleada para

identificar el caracter lipofilico o hidrofilico de una sustancia.

Esta investigacion se enfocd en la consecucidon de dos objetivos esenciales. En una primera
etapa, se desarrollaron y validaron metodologias para la determinacidon del valor de HLB en
emulsiones, explorando la relacién entre el tamafo de particula y la conductividad.
Posteriormente, se selecciond la metodologia basada en conductividad debido a su
confiabilidad y simplicidad operativa. En segundo término, se llevaron a cabo formulaciones
de emulsiones con diversos componentes oleosos, con el propésito de evaluar su capacidad
antiespumante. Durante este proceso, se identificaron el aceite mineral y el aceite de
canola como los mas efectivos en una soluciéon espumante formada a partir del
dodecilbencensulfonato de sodio. A través de un disefio de experimentos, se determiné que
la emulsidn 6ptima para esta solucidon era aquella formulada con aceite mineral. Estos
resultados representan una contribucidn significativa para la formulacién de emulsiones
antiespumantes, resaltando la relevancia del aceite mineral como componente
fundamental en este contexto. La combinacidon de estas metodologias y formulaciones
ofrece una perspectiva integral para la aplicacién practica en la industria de emulsiones y

productos antiespumantes.



1. ANTECEDENTES

Una emulsion se forma al agitar mecanicamente dos liquidos inmiscibles, por lo general uno
de naturaleza hidréfila (agua) y otra de naturaleza hidréfoba (aceite) (Lieberman, 1988).
Durante el proceso de formacién de la emulsién, uno de los liquidos se dispersara en el otro
en forma de pequeiias gotas, permitiendo la visualizacién de dos fases. El liquido dispersado
se conoce como fase dispersa, mientras que el otro se conoce como fase continua. Para
lograr la estabilizacidon de las fases es necesario emplear un tensioactivo, el cual cuenta con
una estructura molecular con una parte hidréfila y otra hidrofoba; el uso de un tensioactivo
ayuda a disminuir la tension interfacial de ambas fases, estabilizando la emulsién (Gautam

et al., 2006).

En la actualidad, las emulsiones son componentes ampliamente presentes en una variedad
de productos que consumimos a diario. En la industria alimentaria; estas emulsiones
desempefian un papel fundamental en la obtencidn de sabores y texturas especificas que
satisfagan las preferencias del consumidor. Entre los productos que hacen uso de
emulsiones se incluyen lacteos, mayonesas, aderezos y cremas para café, entre otros

(Alvarez y Bautista, 2020).

Asimismo, en la industria cosmética; las emulsiones han adquirido una importancia
significativa, ya que son esenciales para la fabricacién de productos como cremas
hidratantes, lociones, geles de bafio y emulsiones de fragancias. Estos productos mejoran

la experiencia de cuidado personal en nuestra rutina diaria.

En la industria farmacéutica; las emulsiones son herramientas indispensables en la
produccién de medicamentos, abarcando desde emulsiones orales hasta cremas tdpicas y
formulaciones intravenosas. Su versatilidad y capacidad para mejorar la eficacia de las
formulaciones farmacéuticas las convierten en una parte esencial de la industria (Mufioz et

al., 2007).




1.1 Elaboracion de emulsiones

Desde el punto de vista quimico, la elaboracién de emulsiones se revela como un proceso
sumamente intrincado. En este proceso se logra la formacion de sistemas coloidales
compuestos por dos liquidos que en su estado natural no se mezclan armoniosamente; en
cambio, uno se dispersa en el otro en forma de diminutas gotas. El objetivo primordial en
la elaboracién de emulsiones es alcanzar una dispersion estable donde la tension en la
interfaz entre estos dos liquidos disminuya, lo que se traduzca en la obtencién de una
emulsién homogénea. Este objetivo requiere una consideracién minuciosa de una serie de
pardmetros criticos, entre los que destacan: la temperatura, agitacion, composicion de

tensioactivos y el tamafio de particula.

Cada uno de estos factores desempenfia un papel crucial en el proceso de elaboracién para
lograr una emulsién que cumpla con las especificaciones deseadas y garantice su estabilidad

a lo largo del tiempo.

1.1.1 Temperatura

La temperatura es un factor critico en la elaboracion de emulsiones, ya que afecta la
solubilidad de los componentes, la capacidad de los tensioactivos para reducir la tensién
interfacial y la viscosidad de los componentes. A temperaturas bajas, los tensioactivos son
menos eficaces para reducir la tensién interfacial, lo que puede provocar la coalescencia de
las gotas de emulsion. Ademas, a temperaturas bajas, la viscosidad de los componentes
aumenta, lo que puede dificultar la dispersién de las gotas de emulsién. La temperatura
6ptima para la formacién de emulsiones depende de la composicion especifica de los

componentes involucrados.

Por lo tanto, es importante controlar la temperatura durante el proceso de elaboracién de
emulsiones para garantizar la formacidon de emulsiones estables y de alta calidad (Alfonso y

Drubey, 2008).




En resumen, la temperatura afecta la formacién y estabilidad de emulsiones de las

siguientes maneras:

e Los componentes son menos solubles a temperaturas bajas, lo que puede dificultar

la dispersion de las gotas de emulsidn.

e Los tensioactivos son menos eficaces para reducir la tension interfacial a

temperaturas bajas, lo que puede provocar la coalescencia de las gotas de emulsion.

e La viscosidad de los componentes aumenta a temperaturas bajas, lo que puede

dificultar la dispersién de las gotas de emulsion.

Kolotova et al., (2018) evalud el efecto de la temperatura en la elaboracion de una emulsién
cuya fase oleosa era petréleo crudo y usando alquilbenceno sulfonato de sodio como
tensioactivo, los autores encontraron que la viscosidad de las emulsiones a 25 °C era
aproximadamente un 50 % mayor que la viscosidad de las emulsiones a 55 °C. Este aumento
en la viscosidad se debe a que la viscosidad del petrdleo crudo aumenta a temperaturas

mas bajas.

1.1.2 Agitacién

La agitacion es un elemento critico en el proceso de elaboracién de emulsiones, sin la accién
de agitar, las gotas tienden a separarse rdpidamente, lo que conlleva a la formacién de
emulsiones inestables. La agitaciéon cumple dos funciones en este proceso, la primera es
fragmentar las gotas de mayor tamafio en gotas mas pequefas, aumentando
considerablemente la superficie interfacial, esta area de contacto es esencial debido a que
es la que mantiene cohesionadas a las gotas de emulsién, y en segundo lugar, la agitacion

constante evita que las gotas dispersas se fusionen entre si.

Existen varios métodos de agitacién empleados en la elaboracion de emulsiones. El método
mas comun es la agitacién mecdnica, que utiliza un agitador para mezclar eficazmente las

fases acuosa y oleosa.




Otra alternativa de agitacion es el uso de ultrasonido descrito en una mezcla de aceite de
girasol/agua, utilizando Span 80:Tween 80 en un bafio de ultrasonido a 400 W durante 10
min produce emulsiones con un tamafio de gotas de diametro de 150-180 nm (Taha et al.,

2020).
1.1.3 Composicién de tensioactivos

El disefio de emulsiones considera como uno de los pardmetros de control al tamafio de
particula, dicho término se refiere al diametro promedio de las particulas dispersas en una
soluciéon o emulsion. La distribuciéon de la fase dispersa en la fase continua debe ser
homogénea con un tamafio de particula pequefio que ayude a evitar la separacion de las
fases (estabilidad de una emulsién). Un tamafio de particula pequefio permite mejorar la
estabilidad de la emulsién, pues produce una reduccion de coalescencia. Por otro lado, un

tamarfio de particula grande puede aumentar la viscosidad de la emulsién (Farias, 2009).

Schmidts et al., (2010) describen que las gotas internas de agua en las emulsiones que
contienen aceite de parafina/agua preparadas en su estudio, tenian un tamafio de
aproximadamente 650 nm al utilizar una mezcla de tensioactivos estearato-
10/cetoestearato-30, sin embargo, sefialan que al usar una mezcla de tensioactivos
estearato PEG-8/polisorbato-20 el tamafio de particula aumenta, dejando en evidencia que

el tamafio de particula dependera del tipo de tensioactivo seleccionado.

Los tensioactivos son compuestos con una estructura molecular anfifilica que consta de una
porcidn hidrofilica y otra hidrofébica. Estas moléculas se encuentran preferentemente en
la interfaz entre fluidos con diferentes niveles de polaridad. Las caracteristicas de un
tensoactivo se pueden definir por diversos pardmetros, entre ellos: la concentracion

micelar critica (CMC) y el balance hidrofilico-lipofilico (HLB) (Jimenez et al., 2010).

La composicién de tensioactivos se presenta como un factor clave en la elaboracién de
emulsiones estables y con propiedades deseables. Esta importancia radica en la influencia
gue los tensioactivos ejercen sobre la dindmica interfacial y la estabilidad de las emulsiones.
Comprender cémo las mezclas de tensioactivos interactlian entre siy con las fases dispersas

se rige como un pilar fundamental para la optimizacion del proceso de emulsificacidn, lo




que a su vez conduce a la obtencién de productos finales que cumplen con los mas altos

estandares de calidad y rendimiento (Farias, 2009).

Existen cuatro tipos de tensioactivos, clasificados segln sus propiedades; tensioactivos

anidnicos, catidnicos, no idnicos y anféteros (Jimenez et al., 2010).

La Tabla 1 muestra los principales tensioactivos empleados a nivel industrial, mientras que

en la Figura 1, se representan las estructuras quimicas a modo de ejemplo.

Tabla 1. Tensioactivos utilizados a nivel industrial.

Tipo de Tensioactivo Tensioactivos utilizados

Catidnicos e bromuro de cetiltrimetilmonio

e cloruro de benzalconio
Anidnicos e lauril sulfato de sodio

e dodecil bencen sulfonato de sodio (LAS)
No idnicos e polioxietileno octilfenil éter

e polioxietileno sorbital éster (POSE)
e tergitol NP-10
e polisorbato 80

Anfoteros e cocamidopropil betaina

o CHsz_ +,CH3

) HiCo o~~~ N
Na CH3

a) dodecilbencen sulfonato de sodio (LAS)

Hy Q? Q@
CJ[c—o\tCHZCHzo}nc—CHchZCHz C-OH

c) polisorbato 20

b) bromuro de dodecil trimetilamonio

0}
£
HsC 5 N/\/\N;)L )
H / (0]
HaC

d) cocamidopropil betaina

Figura 1. Estructuras representativas de tensioactivos: a) anidnico, b) catiénico, c) no

idnico y d) anfétero.

Como se menciond anteriormente, un parametro importante al hablar de tensioactivos es
la CMC, esta describe el punto en el cual las moléculas del tensioactivo empiezan a

agruparse, generando la formacién de la micela. Esta concentracion de tensioactivo en la




cual se observa la formacién de la micela se conoce como CMC. La Figura 2 es una
representacion de la formacién de una micela, en ella se puede apreciar la agrupacion de
una serie de cadenas anfifilicas hasta el punto de formar una esfera, lo cual es de
importancia ya que es en donde la fase oleosa quedard contenida, permitiendo la

estabilidad de la emulsion.

Figura 2. Formacion de micela esférica. Recuperado de dataphysics instruments:

https://www.dataphysics-instruments.com/knowledge/understanding-interfaces/#

El disefio de emulsiones estables debe planificarse considerando la obtencién de tamafios
de particula pequeiios, controlado por la CMC, donde a menor valor de CMC se obtienen
menores tamafos de particula (Friberg y Goldsmith, 1968). Sin embargo, se requiere de
considerar las propiedades hidrofilicas-lipofilicas de la fase dispersa y tensoactivos,
empleando en valor de HLB, donde la informaciéon es limitada y requiere obtenerse

practicamente para cada sistema.
1.2 Balance hidrofilico-lipofilico (HLB)

El balance hidrofilico-lipofilico fue introducido por Griffin como una escala que varia de 0 a
20, esta es utilizada para identificar el caracter lipofilico o hidrofilico de cualquier sustancia.
En el caso de tensioactivos hidrofilicos, se tienen valores de HLB generalmente por encima
de 10, mientras que los tensioactivos lipofilicos tienen valores que oscilan entre 1 y 10

(Griffin, 1949).

Uno de los problemas principales al momento de planear la formulaciéon de una emulsién

es garantizar su estabilidad durante un periodo largo de tiempo. Por esta razén, se busca




encontrar la forma de optimizar este proceso. Una de las estrategias mas empleadas es

utilizar valores iguales de HLB tanto para la fase oleosa como para los tensioactivos.

La determinacién del valor de HLB de cualquier sustancia es por tanto fundamental en la
elaboracién de emulsiones, con la finalidad de determinar el valor de HLB se ha propuesto
asociarlos a caracteristicas de las emulsiones, como son: tamafio de particula y/o

viscosidad.

Prinderre et al., (1997) describen que la metodologia para su evaluacidon consiste en
preparar emulsiones que contienen 15 % (p/p) del compuesto a evaluar, 5% de la mezcla
de tensioactivos y 80% (p/p) de agua. Por otro lado, sefiala que cuando se desea conocer el
valor de HLB de un tensioactivo, se deben preparar emulsiones de aceite mineral (HLB =
10)-agua, mezclando el tensioactivo a evaluar con Span 60, Tween 80 y SDS (Tabla 2), el

valor de HLB de la mezcla con la siguiente expresion:

HLB nezen= ) LB,

Donde HLBmezcla €s el valor de HLB de la mezcla de tensioactivos, fi es la fraccién en masa 'y

o:n
.

HLB es el valor HLB del tensioactivo

Tabla 2. Valores deHLB de tensioactivos utilizados a nivel industrial.

Grupo Tensioactivo HLB
Alquil sulfato de sodio
i.  SDS (dodecil sulfato de sodio) 40.0
Polioxietileno sorbital ésteres
ii. Tween 80 (Polioxietileno sorbitdan monooleato) 14.9
Esteres de sorbitan
iii.  Span 60 (monostearato de sorbitan) 4.7

Al preparar la serie de emulsiones en los diferentes valores de HLB se obtendran tres tipos
de emulsiones: cremas, estables e inestables, cuyas caracteristicas seran visibles. Cuando la
viscosidad es alta, se observara la formacion de cremas. Por otro lado, al reducirse la
viscosidad y al acercarse el valor de HLB al valor éptimo, las emulsiones se vuelven fluidas,

llevando gradualmente a la obtencidn de emulsiones estables caracterizadas por su




homogeneidad. Finalmente, al exceder el valor de HLB critico se producird una emulsién

inestable en la que serd evidente la separacidn de fases.

Al momento de determinar el tamafio de particula o la viscosidad, se observaran graficos

como el que se muestra en la Figura 3, que son de utilidad en la estimacién del valor de HLB

critico.

9

~8
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6

1900 HLB critico .
s le _
T 1000 2
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E
3 5

> S00 - ::2::::: region inestable -2
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0 - lo

Figura 3. Curvas de viscosidad y tamafio de particula vs. valor de HLB (Prinderre et al.,

1997).

La conductividad es una propiedad importante en el mundo de las emulsiones, pues esta
nos da informacidon acerca de la estabilidad de la fase dispersa en la emulsion. La
conductividad se utiliza para determinar la naturaleza de la emulsién y controlar su
estabilidad con el tiempo (Kato et al., 1985). Las emulsiones son estables cuando no hay
migracion de electrolitos y otras sustancias encapsuladas en la fase acuosa interna. Un
aumento en la conductividad indica una liberacién de electrolitos, esto puede ocurrir como

resultado de la ruptura de las micelas (Schmidts et al., 2010).

Asimismo, cuando se tiene una emulsidon estable, las particulas permanecen
uniformemente cargadas y distribuidas por toda la emulsién, dificultando la separacién de

fases o la coalescencia. Por otro lado, al presentarse una emulsién inestable, las particulas




cargadas comenzaran a agruparse y se formaran grumos. Cuando se tienen emulsiones
aceite en agua, se ha demostrado que se puede determinar la emulsién éptima mediante
una curva de conductividad contra HLB. De manera muy similar a lo que se observa en la
Figura 3, el HLB critico correspondera al valor en el cual exista un cambio en la pendiente

(Puisieux y Seillier, 1983).
1.3 Antiespumantes

La adicidon de antiespumantes es necesario para reducir la formacién de espuma en la
produccién de pulpa y papel, procesamiento de alimentos, industria textil, fabricacién de
medicamentos, tratamiento de aguas residuales, industria petrolera, entre otras. Wasan y
Cristiano (1997) definen un antiespumante como aquella sustancia que esta predispersa en
la solucién espumante en forma de particulas sdélidas, gotas de aceite o glébulos mixtos de
aceite y sélido que modifican las caracteristicas superficiales evitando o limitando la

formacion de espuma.

Existen una variedad de antiespumantes, pero uno de los mas importantes es el
antiespumante de aceite-agua-tensioactivo (Karakashev y Grozdanova, 2012). Pelton y
Flaherty (2003) describen que cuando se agrega un antiespumante de aceite en agua a un
sistema liquido, las gotas de emulsién del antiespumante (aceite) se adhieren a las burbujas
de aire en la espuma deformando en lentes la interfaz agua/aire, equilibrando las fuerzas
de tension superficial y gravitatorias (Figura 4) evitando la coalescencia de las burbujas

dando como resultado la ruptura de la burbuja.

Aire

Agua

Figura 4. Deposicion del antiespumante sobre la superficie de la burbuja.




Debido a que el agua y el aceite no son miscibles, es necesaria la adicién de tensioactivos
para formar la emulsién aceite en agua. La seleccién cuidadosa de los tensioactivos es
crucial para garantizar que las microgotas de aceite se adhieran a las burbujas de aire y

rompan la espuma de manera eficaz (Pelton y Flaherty, 2003).

Pugh (1996) analizd espumas inestables, preparadas a partir de soluciones acuosas de
alcoholes (C2 a C8). Su investigacidn reveld que la espuma tiene una vida que varia hasta
los 20 segundos (Tabla 3). Ademas, Pugh describe que los alcoholes empleados son
tensioactivos suaves. Finalmente encontrdé que existe una relaciéon entre la vida de la

espuma y la concentracién de tensioactivo en la solucion.

Tabla 3. Persistencia maxima de espuma y concentracién éptima correspondiente para

tensioactivos débilmente espumantes.

Tensioactivo Persistencia maxima de Concentracion éptima

espuma (s) (mol/1)
Etilo 5 0.28000
Propilo 11 0.34000
Isobutilo 12 0.09000
Isoamilo 17 0.03600
Terc-butilo 10 0.03400
Heptilo 8 0.00007
Octilo 5 0.00030

El desempefio de los antiespumantes se evalla mediante tres términos: actividad del
antiespumante, durabilidad y eficiencia. La actividad antiespumante se refiere a la
capacidad para prevenir la formacidon o destruir rapidamente la espuma generada. Una
mayor actividad implica menos espuma generada o una destruccion mas rapida. La
durabilidad se relaciona con la cantidad total de espuma que un antiespumante puede
destruir antes de perder su eficacia. Un antiespumante mas duradero puede manejar
volumenes de espuma mayores o mantener el volumen de espuma bajo durante mas
tiempo. Por otro lado, la eficiencia es una medida cualitativa del rendimiento del

antiespumante, considerando tanto su actividad como su durabilidad (Denkov, 2004).
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La formacién de espuma se promueve en tres tipos de sistemas (Figura 5): A) Ross-Miles;(B)
agitacién automatizada; (C) burbujeo de aire, y el desempefio se determina midiendo la

formacidn de espuma en ausencia y presencia de la emulsiéon antiespumante.

s |ve
2 S R
- (b \ N
Espuma - Ve p® ol
5468
s 090
nfAn
= Solucién de 'l " 'l
(): . ftensioactivo :l :I :I
= lI l' lI
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bttt
NZ
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Figura 5. Formacién de espuma en diversos sistemas, A) Ross-Miles;(B) agitacion

automatizada; (C) burbujeo de aire (Denkov, 2004).

Para medir estos pardametros, Denkov (2004) realizd6 pruebas con un antiespumante
compuesto de aceite de silicdn-silica gel. Durante la prueba, se monitored el volumen de
espuma a lo largo de 3000 segundos. Cuando se predispuso un 0.02 % en peso de este
compuesto en la solucidn, el antiespumante logré mantener el volumen de espuma por

debajo de 10 mL durante aproximadamente 3000 segundos.

La durabilidad del antiespumante se midié observando el momento en el cual se agotaba,
indicado por un aumento rdpido en el volumen de espuma. La cantidad total de espuma
destruida antes del agotamiento, normalizada por la cantidad de antiespumante utilizado,

proporciona una medida de la durabilidad del antiespumante.
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2. Objetivos

2.1 Objetivo general

Disefar una metodologia que permita determinar el valor de HLB de compuestos quimicos

empleando propiedades fisicoquimicas.

2.2 Objetivos Especificos

e Disefar y validar metodologias de determinacién del valor de HLB mediante la
relacion del tamano de particula o la conductividad de emulsiones.

e Proponer una metodologia que permita formular emulsiones estables utilizando el
valor de HLB como variable critica.

e Formular emulsiones de componentes individuales o en mezclas para su evaluacion

como antiespumantes.
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3. Parte experimental

3.1Reactivos y soluciones
3.1.1Tensioactivos

Se utilizaron tres tipos de tensioactivos distintos. El primero fue el tensioactivo anidnico
Dodecil Sulfato de Sodio (SDS), que tiene un valor de HLB de 40. El segundo fue el
tensioactivo no iénico Tween 80, con un valor de HLB igual a 15. Finalmente, se utilizo el
tensioactivo no idénico Span 60, con un valor de HLB de 4.7. Estos tres tensioactivos fueron
seleccionados para la evaluacion inicial del valor de HLB y su uso genera emulsiones estables

(Nollet et al., 2019).
3.1.2 Sustancias de referencia

En la formulacidon de emulsiones, se emplearon tres sustancias conocidas destinadas a
cumplir la funcién de la fase oleosa. Estas sustancias poseen valores de HLB conocidos, lo
gue permite que estas tres series de emulsiones sirvan para evaluar las metodologias
propuestas. Esta etapa resulta importante para verificar la eficacia de la metodologia,
especialmente cuando se utilizan sustancias con valores de HLB desconocidos. Las
sustancias de referencia utilizadas en este estudio son las siguientes: 1) alcohol cetilico (C16,

HLB=15), 2) alcohol estearilico (C18, HLB= 14) y 3) aceite mineral (HLB= 10).
3.1.3. Sustancias a analizar

Por otra parte, se replicd la metodologia para encontrar el valor de HLB de sustancias con
valores aun no reportados, dichas sustancias son: 1) poliglicerol, 2) polipropilenglicol, 3)

aceite de canola y 4) mezcla de alcoholes grasos.
3.2 Preparacién de emulsiones para determinar el valor de HLB

Se preparon una serie de seis emulsiones para cada fase oleosa. La composicién de las
emulsiones consistio en un 15% (p:p) del compuesto a evaluar (fase oleosa), 5% (p:p) de
tensioactivo (o mezcla de tensioactivos) y 80% (p:p) de agua (Tabla 4). El tensioactivo

hidrofilico se solubilizé en agua y el tensioactivo lipofilico en la fase oleosa; ambos se
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colocaron en un bafio maria a 60°C durante 5 minutos. La fase oleosa se dispersé en la
acuosa mediante el uso de un homogeneizador a 900 r.p.m. a lo largo de 15 minutos.
Posteriormente se enfria en un bafo maria a 25 °C con una agitacion de 600 r.p.m. por 6

minutos.

Tabla 4. Valores de HLB y masa molar de los compuestos empleados.

HLB SDS(g) Tween80(g) Span60(g) Faseoleosa(g) H20 (g)

7 0.026 1.060 4.000 10.0 85.0
9 0.024 2.020 3.000 10.0 85.0
11 0.021 3.050 2.000 10.0 85.0
13 0.022 4.000 1.000 10.0 85.0
15 0.029 4.960 0.028 10.0 85.0
17 0.440 4.590 0.034 10.0 85.0

3.3 Determinacioén del valor de HLB
3.3.1 Método de tamafio de particula

El diametro de las particulas de cada una de las emulsiones realizadas fue medida mediante

el uso de un microscopio 6ptico AmScope, obteniendo imagenes con un objetivo de 40X.

A partir de la imagen, se determiné el didametro de 10 particulas, calculdndose el tamano
promedio de particula para cada emulsion estudiada. De manera andloga a la Figura 3, se
genera un grafico que muestra el tamano de particula en funcién del valor de HLB para

obtener el valor critico de HLB de cada componente evaluado.
3.3.2 Método de conductividad

Se realizd por triplicado la medicién de conductividad de cada una de las emulsiones
realizadas utilizando un conductimetro Thermo Scientific ELITEPCTS. Se obtuvo un valor
promedio para cada uno de los componentes evaluados, de forma similar a la Figura 3. se
realizé un grafico de conductividad en funcién del HLB para obtener el valor critico de HLB

de cada componente evaluada.
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3.4 Formulacion de solucion espumante

La formulacién de la solucidon espumante se llevé a cabo mediante un proceso controlado.
En primer lugar, se preparé el medio que consistente en agua mantenida a una temperatura
de 80°C mediante un bafio maria, con una agitacion constante a 300 r.p.m. Una vez que la
temperatura alcanzé los 80°C, se aifadio: 0.01% (p:p) de goma Xhantana, seguido de 0.01%
(p:p) de dodecilbencensulfonato de sodio. Es importante mantener la temperatura en 80°C
para tener una solubilizaciéon adecuada de la goma de xhantana; si durante la preparacién

disminuye la temperatura, esta presente el riesgo de formacién de grumos.

Una vez lograda la solucion espumante y alcanzada la temperatura deseada, se procedié a
la medicion del desempefio antiespumante de los componentes individuales estudiados

(Olvera et al., 2024).
3.5 Evaluacion del desempefio antiespumante en componentes individuales

Una vez estimado el valor de HLB se prepararon emulsiones independientes con un
contenido de sdlidos del 20% p:p empleando la mezcla de tensioactivos que alcance el valor
ideal de HLB para los compuestos: C16, C18, aceite mineral, poliglicerol, polipropilenglicol,
mezcla de alcoholes grasos y aceite de canola. Posteriormente, se tomaron 1 ml de la
emulsion y se diluyé a 100 ml con agua potable, reservando la emulsion diluida para su

evaluacion.

En una probeta de 500 ml se adicionaron 250 ml de la solucién espumante y se introdujo
en la parte inferior una manguera con dispersor conectada a una bomba de aire que
proporciond un flujo de 2.5 mL/min, se registré el volumen de espuma generada cada 30
segundos hasta alcanzar un volumen maximo de espuma de 250 ml en un tiempo maximo
de 5 minutos. Para la evaluacidn de los componentes se adicionaron 1 ml de la emulsidn
diluida a los 250 ml de solucién espumante y se realiza la determinacién del volumen de

espuma generada.

A partir de los gréaficos de volumen de espuma (ml) vs. tiempo (s) se determiné el drea bajo
la curva en presencia y ausencia de la emulsién antiespumante, determinando él % de

inhibicion de espuma conocido como desempeiio antiespumante.
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4. Resultados y discusion

4.1 Tamafo de Particula

Por medio del miscroscopio éptico se realizaron mediciones para cada una de las seis series
realizadas de cada fase oleosa. La Figura 6 muestra una imagen representativa de las
emulsiones de aceite mineral en valores de HLB de 7 y 11. El tamafio de emulsidn se
determina a partir del promedio del didametro de los circulos observados, el cual se estima
a partir de la distancia que existe entre las dos lineas oscuras que corresponden a 0.1 mm
en el portaobjetos graduado. A partir de la imagen se puede observar que el tamafio de
particula es menor cuando se tiene una emulsion preparada a un valor de HLB de 11, el cual

es cercano al valor de HLB establecido para el aceite mineral.

62.29px

41.44px
81.60px

16.49px

23,00px 17.03p>

114.00px

(a) (b)

Figura 6. Tamafo de particula de la emulsidén de aceite mineral preparada a valores de

HLB de:a) 7.0y b) 11.0

La Tabla 5 presenta los valores promedio del tamafio de particula determinado, donde se
corrobora la tendencia al modelo cuadratico donde el valor de HLB se estima en el valor

minimo del mismo (Fig. 7)
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Tabla 5. Valores promedio de tamaio de particula obtenidos para el aceite mineral a

diversos valores de HLB.

HLB Tamaiio de Particula
(um) %DER (n=5)
7 16.0 6.4
9 12.0 4.4
11 11.0 3.1
13 15.0 1.2
15 21.0 2.4
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Figura 7. Representacion del Tamano de Particula (mm) vs HLB correspondiente a las

emulsiones de aceite mineral.

Este procedimiento se llevd a cabo para cada una de las fases oleosas estudiadas,

encontrando un grafico similar al de la Figura 7. La Tabla 6 muestra los valores de HLB

obtenidos por el método de tamano de particula para cada uno de los compuestos

estudiados.
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Tabla 6. Valores 6ptimos obtenidos de HLB por el método de tamafio de particula.

Compuesto HLB
Cl16 16.5
C18 13.1
Aceite mineral 10.3
Polipropilenglicol 12.6
Poliglicerol 14.3
Aceite de Canola 15.1
Alcoholes grasos 11.0

4.2 Conductividad

Con la ayuda de un conductimetro se realizaron mediciones por triplicado para cada una de
las seis series realizadas por fase oleosa, en la Tabla 7 se muestran los valores obtenidos
para el alcohol estearilico. Se obtuvieron valores de desviacién estdndar minimos dentro de
los primeros tres valores de HLB, sin embargo, al sobrepasar el valor critico de HLB se
observa que comienza a incrementar la conductividad, dando como resultado una mayor
desviacion estandar en los datos debido a la inestabilidad presente en las emulsiones. La
representacion grafica de los valores promedio de conductividad se muestran en la Figura
8, donde puede observarse una tendencia similar a los resultados obtenidos mediante la

determinacién de tamafio de particula (Wang et al., 2023).

Tabla 7. Valores de conductividad obtenidos para el alcohol estearilico a diversos valores

de HLB.

Conductividad

HLB (nS/cm) %DER (n=6)
7 102.7 1.1
9 81.6 0.4
11 82.1 0.7
13 100.8 5.6
15 104.5 1.6
17 127.8 4.7
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Figura 8. Grafico de Conductividad (uS/cm) vs HLB correspondiente al alcohol estearilico.

El mismo procedimiento se repitio para cada una de las fases oleosas empleadas,

obteniendo un gréfico similar al de la Figura 8. La Tabla 8. muestra los valores de HLB

obtenidos por el método de conductividad.

Tabla 8. Valores dptimos de HLB obtenidos por el método de conductividad.

Compuesto HLB
C16 15.1
C18 14.5
Aceite Mineral 10.4
Polipropilenglicol 14.9
Poliglicerol 14.9
Aceite de Canola 15.0
Alcoholes grasos 15.1
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La Tabla 9 muestra los valores de HLB 6ptimos obtenidos mediante los métodos de
conductividad y tamafio de particula respectivamente. A simple vista se puede concluir que
se obtienen valores de HLB similares en ambas metodologias, resaltando que el que mas
variaciones mostro fue con el compuesto de propilenglicol, esto se atribuye a la dificultad

del manejo del compuesto a causa de su gran viscosidad.

Con la finalidad de resaltar las posibles diferencias entre los dos métodos empleados se
realizd una prueba t para muestras emparejadas contrastando el valor determinado con el
valor encontrado en la literatura para los compuestos: C16, C18 y aceite mineral,. Tanto el
valor critico de t como el valor experimental de t para ambos sistemas no mostraron el
umbral de significancia establecido. Con valores experimentales de t de 2.8 y 0.4 para los
métodos de contuctividad y tamafio de particula, y valor critico de 4.3 en ambos casos. En
consecuencia, segun la prueba t, no hay base estadistica para afirmar que exista una

diferencia significativa entre los dos métodos analizados.

Tabla 9. Comparacion de valores éptimos de HLB.

HLB
Compuesto Conductividad Tamalﬁo de Tedrico
particula
Cl6 15.1 16.5 15.0
C18 14.5 13.1 14.0
Aceite mineral 10.4 10.3 10.0
Polipropilenglicol 14.9 12.6
Poliglicerol 14.9 14.3
Aceite de canola 15.0 15.1
Alcoholes grasos 15.1 11.0

Por otro lado, una vez obtenidos los valores experimentales para cada metodologia, se
puede inferir que el método de conductividad es mas exacto que el método de tamarfio de
particula, pues los valores obtenidos son mas cercanos a los valores tedricos reportados en
la literatura, sin embargo, el método de tamafio de particula resulté ser mas preciso debido

a que existiéd menor dispersion de datos en los valores encontrados (Miller, 2002).
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Por cuestion de practicidad se considera que el método de conductividad es mas sencillo de
llevar a cabo, pues el método de tamafio de particula requiere de software especial para

realizar las mediciones necesarias.
4.3 Desempefio antiespumante

Una vez determinado el valor de HLB experimental de cada uno de los componentes de
interés, se formularon emulsiones independientes con un contenido se sélidos del 20% en
el valor de HLB obtenido. Posterior a su dilucién, se adiciona a la soluciéon espumante,
anotando los valores del volumen de espuma formado en la probeta al transcurrir el tiempo,

esto se repitié hasta alcanzar los 300 segundos.

La Figura 9. muestra el grafico del volumen alcanzado por cada fase oleosa empleada en
funcién del tiempo establecido, resaltando que el aceite mineral y el aceite de canola fueron
las Unicas fases oleosas que inhibe la formacién de espuma en un sistema de dodecil
bencensulfonato de sodio al 0.01%, seguido del poliglicerol el cual mostré un buen

desempefio como antiespumante.

El alcohol cetilico (C16) y la mezcla de alcoholes grasos presentan un control de la formacidn
de espuma, pero no de inhibicidn. El alcohol estearilico (C18) y el polipropilenglicol fueron

los compuestos oleosos que demostraron un menor desempefio como antiespumante.
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Figura 9. Grafico del desempefiio antiespumante de diversas fases oleosas.

A partir del calculo del drea bajo la curva por el método de Simpson para integracién

numeérica (Bers, 1978), es posible calcular el desempefio antiespumante para cada

componente estudiado (Tabla 10).

Tabla 10. Desempeiio antiespuante para cada compuesto analizado a partir del calculo del

area bajo la curva.

Compuesto Desempeio %
Aceite de Canola 56%
Aceite Mineral 56%
Alcohol Cetilico 32%
Alcohol Estearilico 11%
Poliglicerol 48%
Polipropilenglicol 19%
Mezcla de Alcoholes Grasos 37%
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Analizando los valores de la Tabla 10, se puede observar que los compuestos que cuentan
con un mejor control antiespumante son el aceite mineral y el aceite de canola, sin
embargo, el poliglicerol, el alcohol cetilico y la mezcla de alcoholes grasos tambien
presentan una capacidad antiespumante aceptable, mientras que el polipropilenglicol y el

alcohol estearilico presentaron un valor de desempefio muy bajo.
4.4 Disefio de formulacidon antiespumante

Con la finalidad de formular una emulsidn que tuviera un efecto antiespumante compuesto
de mas de un componente, se procedid a evaluar tres fases oleosas con base en los
resultados de desempefio individual: (a) Aceite mineral, b) Polipropilenglicol, c) Mezcla de
alcoholes graso. Con la finalidad de minimizar el numero de formulaciones preparadas se
utiliza un disefio factorial de dos niveles 23, dando lugar a 8 formulaciones (Tabla 11). Para
el disefio de experimentos se realizaron formulaciones compuestas por 5% de una mezcla
de tensioactivos, 21% de una mezcla de fases oleosas y 74% de agua. El calculo del
desempeiio antiespumante se obtiene a partir del calculo del drea bajo la curva por el

método Simpson para integracién numérica (Bers, 1978).

Tabla 11. Disefio de experimentos para evaluar la capacidad antiespumante de fases

oleosas.

Componente (% p/p)

C) Mezclade HLB Desempefio %

Experimento A) Aceite

Mineral B) Polipropilenglicol alcoholes
grasos
1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
2 21.0 0.0 0.0 10.3 56.0
3 0.0 21.0 0.0 12.6 35.0
4 0.0 0.0 21.0 11.0 46.0
5 10.5 10.5 0.0 115 46.0
6 10.5 0.0 10.5 10.6 51.0
7 0.0 10.5 10.5 11.8 34.0
8 7.0 7.0 7.0 11.3 46.0
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Tabla 12. Efectos encontrados a partir del desmpefio antiesmpumante de cada

componente.
Efecto
Variable (desempefio)
A 21.0
B 2.0
C 10.0
AB -9.5
AC -12.5
BC -10.5
ABC 13.0

A partir del analisis de los datos obtenidos en |la Tabla 12 se puede inferir que la variable A
es la que obtiene un desempefio mayor en comparacion a las otras variables, por otro lado,
se puede inferir que las mezclas binarias no son una buena opcidn ya que las tres mezclas
realizadas obtuvieron un valor negativo, lo cual indica que no tienen un desempefio
antiespumante favorable cuando estan como mezcla, sin embargo, la mezcla ternaria ABC
es la Unica que cuenta con un desempeno antiespumante positivo, por lo cual el uso de esta
emulsién es viable, sin embargo, a partir del andlisis del desempeno y de los efectos
encontrados, se puede deducir que el hecho de mezclar componentes que tengan una
capacidad antiespumante no garantiza que que esa mezcla tendrd mejor rendimiento en
comparacion a los componentes individuales, es por ello que se selecciona a la variable A

(aceite de canola) como la mejor opcidn de solucién antiespumante.

Las condiciones 6ptimas encontradas para la formacién de la emulsion fueron obtenidas a
partir del analisis del grafico de efectos medios (Figura 10) el cual se elabora a partir del

promedio de las sefales de las experiencias realizadas por nivel para cada componente.
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Figura 10. Grafico de efectos obtenidos a partir del disefo experimental.

Como puede apreciarse en la Figura 10. la variable que tiene mayor influencia en el sistema,
es la variable A (Aceite Mineral), por otro lado, la variable B (Polipropilenglicol) obtuvo la
sefial mas pequefa de las tres variables estudiadas, mientras que la variable C (Mezcla de
alcoholes grasos) obtuvo una sefial mayor a la variable B pero menor a la de A. Debido a
esto, se interpreta que las tres variables cuentan con capacidad antiespumante, a pesar de
esto, se concluye que B y C no son determinantes en el sistema realizado debido a la gran
capacidad antiespumante que el aceite mineral muestra en la emulsidn que solo contiene

este compuesto.
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Conclusiones

Se disefiaron y validaron dos metodologias para determinar el valor de HLB, centradas en
la conductividad y el tamafio de particula. Ambas metodologias demostraron ser confiables,
siendo la basada en conductividad mas exacta y la basada en tamafio de particula mas
precisa. Tras una cuidadosa evaluacidn, se opté por la metodologia de conductividad debido
a su mayor exactitud, simplicidad y facilidad de replicacion, proporcionando una sélida base
para futuras investigaciones y aplicaciones prdcticas en la obtenciéon de emulsiones estables

a partir de la obtencién del HLB critico.

Se llevaron a cabo formulaciones con diversos componentes oleosos, abarcando tanto
combinaciones como componentes individuales con el propdsito de evaluar su capacidad
antiespumante. Una solucion espumante fue desarrollada a partir del
dodecilbencensulfonato de sodio y posteriormente empleada para medir la eficacia
antiespumante de cada emulsidn. Los resultados indicaron que el aceite mineral y el aceite
de canola exhibieron la mayor capacidad antiespumante en la solucién espumante utilizada.
Ademas, se llevd a cabo un disefio de experimentos para identificar el componente
individual que ejercia el mayor efecto antiespumante. Los resultados encontrados indicaron
que la emulsién éptima para la solucidn espumante era aquella formulada con aceite
mineral, del mismo modo se logré la formulacion de diversas mezclas binarias y una ternaria
con la finalidad de evaluar su capacidad antiespumante, bajo estas condiciones se encontrd
una mezcla ternaria que tiene una suficiencia antiespumante aceptable. Estos resultados
ofrecen una valiosa orientacidon para la formulacién de emulsiones antiespumantes,
destacando la eficacia especifica del aceite mineral en este contexto, de este modo el
presente trabajo sienta las bases para la evaluacién de emulsiones con capacidad

antiespumante a partir de diversas soluciones espumantes.
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