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RESUMEN

El objetivo principal de este trabajo fue desarrollar una emulsién adhesiva de
baja viscosidad, usada en la industria venezolana de carton y papel, a partir de
una base de alcoholes polivinilicos hidrolizada, empleando concentraciones
entre 12% y el 34% para alcoholes de bajo, mediano y alto peso molecular, y asi
realizar una caracterizacion de las muestras evaluando su aplicacion vy
funcionalidad; donde se evaludé la reproducibilidad y estabilidad de cada
muestra, permitiendo la seleccion de la férmula con viscosidad inferior a 2000cP,
sélidos mayor al 30% y tiempos de secamiento inferior a los 5min, la cual resulto
ser la férmula PVOH-3.A, que emplea una concentracion de 53,7+0,2 % de base
adhesiva con una base hidrolizada de alcohol polivinilico de alto peso molecular
al 12,6+0,2%; con la que se realizé la propuesta de escalamiento industrial.
Finalmente, se realiz6 la estimacion de los costos asociados a la propuesta de
escalamiento industrial para la fabricaciébn, obteniendo un costo de
48,09USD/kg. Con esta investigacion se evidencia que es posible obtener una
emulsion adhesiva de baja viscosidad a partir de una base de alcoholes
polivinilicos hidrolizada, lo que podria representar una alternativa interesante
que permitiria abastecer la industria de cartdén y papel, ademas de generar un
valor agregado debido a la practicidad en el proceso de produccion.

Palabras clave: adhesivos, alcohol polivinilico, base adhesiva, viscosidad.

ABSTRACT

The main objective of this work is to develop a low viscosity adhesive emulsion,
used in the Venezuelan cardboard and paper industry, from a base of hydrolyzed
polyvinyl alcohols, to use concentrations between 12% and 34% for low alcohols,
medium and high molecular weight, and thus a characterization of the samples
was carried out evaluating their application and functionality; where the
reproducibility and speed of each sample was evaluated, allowing the selection
of the formula with viscosity lower than 2000cP, solids greater than 30% and
drying times less than 5 minutes, which turned out to be the PVOH-3.A formula ,
which employs a concentration of (53.7 + 0.2)% adhesive base with a hydrolysed
base of high molecular weight polyvinyl alcohol at (12.6 + 0.2)%; with which the
industrial scaling proposal was made. Finally, an estimate of the costs
associated with the proposed industrial scaling for manufacturing was made,
obtaining a cost of 48.09 USD / kg. This research shows that it is possible to
obtain a low viscosity adhesive emulsion from a base of hydrolyzed polyvinyl
alcohols, which could represent an interesting alternative that allows you to sell
the paper and cardboard industry, as well as generating an added value due to
practice in the production process.

Keywords: adhesives, polyvinyl alcohol, adhesive base, viscosity.
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INTRODUCCION

El presente trabajo tiene como objetivo desarrollar un emulsion
adhesiva de PVA de baja viscosidad a partir de la hidrélisis de alcoholes
polivinilicos, obteniendo un producto de mejor calidad y estable, de

fabricacioén local.

El estudio propuesto se adecla a la investigacion proyectiva; mientras
que el disefio de la investigacion es de campo, puesto que permite no solo
observar, sino recolectar los datos directamente de la realidad objeto de
estudio, en su ambiente cotidiano, para posteriormente analizar e interpretar

los resultados de estas indagaciones.

El desarrollo de esta emulsion adhesiva contempla inicialmente la
elaboracion de la formula a partir de alcoholes polivinilicos, donde se
identifican y caracterizan los alcoholes polivinilicos y mediante la hidrélisis de
estos a 80°C, variando la concentracién, se evalua el comportamiento
individual de cada alcohol. Asimismo, se consideran varias féormulas en esta
primera etapa y posteriormente mediante una matriz de seleccion se toma la
férmula con mejor desempefio de acuerdo a las evaluaciones individuales.

Todo esto fundamentandose en el mejoramiento continuo.

Durante el desarrollo de la investigacion, se pudo obtener una emulsion
adhesiva de baja viscosidad, logrando alcanzar viscosidades entre (1000-
2000)cP partiendo de una base adhesiva de alcohol polivinilico de alto peso

molecular, hidrolizado a una concentracion del (12,6+0,2)%.

El trabajo esta estructurado en cuatro capitulos y posteriormente se
presentan las conclusiones y recomendaciones derivadas de la investigacion.

El capitulo | hace referencia al planteamiento del problema, donde se



encuentran definidos los objetivos de la investigacién, asi como su
justificacion y limitaciones. El capitulo Il contempla el marco tedrico
referencial, en el cual se dan a conocer los antecedentes de la investigacion
y los aspectos bibliograficos necesarios para soportar la investigacion. En el
capitulo Il se refleja la metodologia empleada en cada objetivo, resaltando el
uso de las herramientas desarrolladas en la investigacion. Por ultimo, en el
capitulo IV se exponen las discusiones y resultados obtenidos durante el

desarrollo del trabajo.

Esta investigacion representa una alternativa interesante que permitiria
abastecer la industria de cartén y papel, ademéas de generar un valor
agregado debido a la practicidad en el proceso de produccion, ya que es
posible obtener una emulsién adhesiva de baja viscosidad a partir de una

base de alcoholes polivinilicos hidrolizada.



CAPITULO |
PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA
En este capitulo se presenta la descripcion del problema que llevd a este
trabajo de investigacion, asi como los principales aspectos que motivaron su
realizacion, objetivos planteados para su desarrollo, justificacion y

limitaciones de la misma.

1.1 Descripcion del problema

La industria en Venezuela, ha sufrido un gran impacto en materia de
importaciones en los ultimos afos, actualmente muchas industrias se ven
obligadas a modificar o sustituir sus productos por falta de algun
componente; es por ello que la empresa patrocinante de la investigacion
orientados a areas de la fabricacién de recubrimientos, aplicaciones nauticas
y automotrices, asi como también a la industria petrolera y de cartén,
reconocida a nivel nacional e internacional por su gran trayectoria en el pais;
estd enfocada en la innovacion de productos de alta calidad para dar

respuesta local a los consumidores del pais.

Dentro de la amplia gama de productos destinados a la industria,
mencionados anteriormente, se presenta una necesidad en la industria
cartonera; en particular un adhesivo PVA (Acetato de polivinilo) en base
acuosa; el cual es fabricado sobre bases de alcoholes polivinilicos, con
componentes organicos y propiedades de alto agarre sobre el sustrato,
adherencia, viscosidad baja, secado rapido y estabilidad en el tiempo. En la
actualidad este producto no se fabrica en Venezuela, considerando el
delicado manejo del producto final en el tiempo, debido a la inestabilidad que

presenta.



En Venezuela existen empresas que fabrican productos adhesivos en
base de alcoholes polivinilicos de alta adherencia, pero con viscosidades que
superan los 4000cP; mientras que muchos de los adhesivos empleados en
procesos de la industria de cartdén y papel de baja viscosidad son productos
manufacturados en el exterior; con mucha dificultad comercializados en el
pais. Por otra parte en Venezuela han existido desarrollos de algunos de
estos productos, pero muchos de estos de igual forma en presentaciones no
estables, ademas de muchos otros sin éxito alguno; por lo cual no es posible
satisfacer la demanda nacional con un producto de alta calidad, practicidad y
funcionalidad; por lo que en consecuencia se debe importar dicho material.

En el pais existen serios problemas para la adquisicion de divisas,
amenazando con esto el normal funcionamiento de las empresas, por lo que
el desarrollo de un nuevo producto sintetizado con tecnologia local y que
confiera propiedades similares a las brindadas por los productos importados,
ofreciendo a los clientes un uso practico y directo sin tratamientos previos del
mismo, seria de gran beneficio para la industria de cartdén, ya que generaria
confianza de suministro por un proveedor local ademas de un valor agregado

en sus procesos con productos hechos en Venezuela.

Teniendo en cuenta esta situacion surge la estrategia de desarrollar
una emulsion adhesiva PVA en base acuosa a partir de alcoholes
polivinilicos, de calidad y estable en el tiempo, para la industria de cartén y

papel en el pais.

1.2 Formulacion del problema

Las emulsiones adhesivas de PVA, forman parte esencial en procesos
de produccion para empresas de carton y papel; sin embargo, en los ultimos
afos, ha disminuido la importacion de estas emulsiones, lo que representa

una caida cercana al 54% del mercado cartonero, obligando a este sector de



la industria venezolana a disminuir la produccién por falta de material y a

desarrollar emulsiones adhesivas inestables de corto tiempo de vida util.

De lo anteriormente discutido se establece la siguiente hipétesis:
“Es posible desarrollar una emulsion adhesiva de acetato de polivinilo de
baja viscosidad, partiendo de una base de alcoholes polivinilicos; que les

permita a la industria nacional del carton y papel/ suministro local”
1.3 Objetivos
1.3.1 Objetivo general

Desarrollar una emulsion adhesiva PVA de baja viscosidad a partir de

alcoholes polivinilicos en base acuosa.

1.3.2 Objetivos especificos

1. Elaborar una emulsiéon adhesiva base agua incorporando alcoholes

polivinilicos en su formulacion.

2. Caracterizar la férmula de emulsion adhesiva base agua evaluando su

funcionalidad y aplicaciones.

3. Evaluar reproducibilidad y estabilidad a escala piloto de la férmula

desarrollada.

4. Proponer el escalamiento a nivel industrial de la emulsion adhesiva.

5. Calcular los costos asociados al escalamiento industrial.



1.4  Justificacion

La produccién de adhesivos en el pais en la actualidad es escasa,
siendo este uno de los principales materiales empleados en los procesos
para la industria del carton y papel, es por ello que la presente investigacion
es de gran importancia, ya que aportara beneficios al desarrollar una
emulsion adhesiva de PVA de baja viscosidad a partir de alcoholes
polivinilicos en base agua. De esta manera se podra contar con una emulsion
estable de fabricacién nacional, incrementando la oferta en el mercado, y a
su vez permitirA mantener satisfecho a los clientes que en la actualidad
deben importar adhesivos PVA de baja viscosidad. Esto se traduce en un
mejor desempefio en general, obteniendo productos de mayor calidad, asi
como la disminucion de costos relacionados con el proceso; lo que implica
una contribucion importante desde el punto de vista social, teniendo en
cuenta que a través de ello se benefician también distintas empresas
consumidoras del producto y el resto de los clientes en general. Por otra
parte, en materia de salud y ambiente es de gran importancia el desarrollo de
una emulsion adhesiva PVA de baja viscosidad, partiendo de alcoholes
polivinilicos en medio acuoso, ya que este producto va dirigido al mercado
del cartén y el papel, principalmente en material de empaque, que en la
mayoria de los casos tiene contacto indirecto con alimentos. Este adhesivo
facilita el secamiento rapido y una pelicula rigida de buena adherencia y cuyo

principal componente no es toxico.

Asimismo, el desarrollo de esta investigacion representa un gran
aprendizaje para el autor, ya que involucra conocimientos y habilidades
adquiridas durante la carrera universitaria al consolidar los principios basicos
en diferentes areas estudiadas, ademas de constituir una valiosa y util

experiencia practica, tanto en el ambito laboral como industrial.



El valor tedrico de esta investigacibn permitira ampliar los
conocimientos referentes a emulsiones adhesivas de PVA de baja viscosidad
a partir de alcoholes polivinilicos en base agua, podra servir de modelo en la
ilustre Universidad de Carabobo y en otras casas de estudio. En
consecuencia, este tema podra convertirse en un entorno de particular
interés para el desarrollo de futuras investigaciones, contribuyendo al
desarrollo de emulsiones, a partir de alcoholes polivinilicos en base agua,
gue permitan incrementar la oferta en el mercado venezolano, especialmente
en el campo industrial y en su aplicacion como aprendizaje del futuro
magister en ingenieria de procesos de los centros de educacion superior

venezolanos.

1.5 Limitaciones

Entre los factores limitantes que puedan considerarse durante la
elaboracion de esta investigacién, se encuentran los relacionados a la
disposicion de equipos de medicién de propiedades fisicas, necesarias para
el cumplimiento de los objetivos. La politica de privacidad forma parte
importante en cuanto a las limitantes en el desarrollo de la investigacion,

restringiendo informacion para cumplir lo referente a la confidencialidad.

1.6 Alcance

La presente investigacion procura llegar hasta la sintesis de un
polimero adhesivo PVA en base acuosa a partir de alcoholes polivinilicos, de
baja viscosidad y alta estabilidad, el establecimiento de las variables mas
influyentes en el proceso de sintesis ademas de garantizar las condiciones

seguras de operacion.



CAPITULO I
MARCO TEORICO
Este capitulo muestra una recopilacion bibliografica ajustada a este trabajo de
investigacion. La misma se presenta en forma ordenada, adaptada por el

investigador de acuerdo a la informacion.

2.1 Antecedentes

Martin et. al. (2006), explicaron la sintesis de procesos quimicos como un
proceso holistico que requiere la solucion de problemas a través de métodos
algoritmicos y heuristicas basadas en los principios fundamentales de la
ingenieria quimica. El objetivo de este trabajo es proponer una metodologia
que apoye el disefio de la sintesis de un proceso quimico, utilizando reglas
heuristicas y bajo un enfoque holistico. Esta metodologia holistica
descompone el problema original en 4 problemas mas sencillos,
denominados etapas: reaccion, asignacion, separacion e integracion. Las
soluciones de cada ejercicio pueden modificar los resultados de la
metodologia, impartiéndole de esta manera el caracter holistico. Esta
metodologia se probd exitosamente en el aula de clase durante 3 afios en

cursos de la Universidad Simén Bolivar.

Gonzalez et. al. (2009), estudiaron una amplia caracterizacion de mezclas
de polipropileno con almidon de yuca a través del andlisis de sus
propiedades térmicas, termodegradativas, tensiles, reoldgicas y morfologicas,
asi como el estudio del comportamiento de la absorcién de agua con el
tiempo a través de FTIR y el efecto de la degradabilidad en suelos con
nutrientes. Se obtuvo que la adicion de almidon de yuca al PP incrementa la
estabilidad térmica de la mezcla, siendo este efecto mas notable en las
mezclas donde se utilizé almidon plastificado y cuando se agregd PP-f-MAH.

El almidon de yuca actia como agente nucleante del PP incrementando la



temperatura de cristalizacion y la cristalinidad. El médulo de Young y la
resistencia a la traccion del PP incrementan al afiadirle 10 ppc de almidén de
yuca y comienzan a disminuir a mayores contenidos. Sin embargo, la adicion
de PP-g-MAH a la mezcla produce una disminucion de las propiedades
mencionadas. Finalmente, la degradabilidad de la mezcla en suelos fértiles
afecta significativamente el médulo de Young, cuyos valores disminuyen de
1841 a 834 MPa.

Blanco et. al. (2009), recolectaron informacién acerca del comportamiento
de aludes torrenciales a escala real utilizando modelos numéricos. Sin
embargo, los parametros reologicos que les permitieron representar los
fluidos que componen el flujo son dificiles de obtener utilizando redbmetros
convencionales. En general experiencias de laboratorio son combinadas con
modelos matematicos para calibrar los modelos reoldgicos. Luego, el modelo
numeérico calibrado es utilizado para predecir el comportamiento de los
aludes torrenciales en campo. Lograron ademas analizar predicciones a
escala de campo utilizando modelos numéricos ajustados a partir de
experiencias de laboratorio. Resultados obtenidos para flujo de agua en
experiencias de laboratorio a gran escala fueron modeladas utilizando
modelos reoldgicos distintos. Los parametros de los modelos reolégicos se
ajustaron utilizando un modelo matematico. Los resultados muestran que aun
cuando el fluido considerado en las experiencias de laboratorio fue el agua,
todos los modelos reolégicos pudieron ser adecuadamente calibrados. Sin
embargo, cuando los modelos fueron aplicados a un evento a escala real, las
predicciones obtenidas resultaron completamente distintas. Esto sugiere que
ajustar modelos reologicos utilizando experimentos a escala de laboratorio
para luego utilizarlos en predicciones de eventos a escala real podria ser una

practica muy cuestionable.



Mollega et. al. (2011), realizaron un estudio de la carboximetilacién del
almidén de yuca en medio acuoso empleando acido monocloroacético
(AMCA) como agente modificante. Todas las variables que afectan el
proceso de modificacion quimica se investigaron de manera sistematica. Las
cinco variables de reaccion seleccionadas fueron: tiempo de activacion,
temperatura de activacion, tiempo de reaccion, relacién almidon/solvente (%
p/v) y relacidbn molar entre reactivos: agente activante, agente modificante y
unidades anhidroglucosa (NaOH:AMCA:UAG). Estas variables se analizaron
a fin de optimizar las condiciones de reaccion, que dan lugar a los mayores
grados de sustitucion (GS) y a los mas altos valores de viscosidad en
soluciones acuosas. Esto representa una aproximacion novedosa a la
modificacion quimica del almidon pues balancea el grado de sustitucion
obtenido con la minimizacion de la degradacion quimica durante la reaccion.
Se pudo observar que si bien factores como el aumento de la temperatura y
del tiempo favorecen un mayor GS, también reducen los valores de
viscosidad. Las condiciones que conducen a productos con las mayores
viscosidades son una concentracién de 5% de almidon/H 2 O, 50 °C como
temperatura de activacion, 2 horas de activacion, 3 horas de reaccion y una
relacion molar entre reactivos igual a 2:1:1 (NaOH:AMCA:UAG). EIl valor
maximo de viscosidad a bajas tasas de corte obtenido fue de 0,26 Pa-s
cuando se midié en una solucion salina al 3% p/p del almidon modificado y
0,1 M de NaCl.

Reyes y Di’scipio (2012), analizaron los aspectos fisico-quimicos
(formulacién-composicion) asociados con la caracterizaciéon de una emulsién
de aceite en agua (O/W), manufacturada por la industria alimentaria, es de
gran importancia porque aporta una base de conocimiento para Ssu
elaboracion. Este tipo de sistemas debe poseer gran estabilidad porque se
somete a altos tiempos de almacenamiento, muchas veces bajo estrés

térmico. Se elaboraron emulsiones de aceite de maiz en agua con un



surfactante no iénico (HLB=15), mediante emulsificacién directa variando la
relacion aceite en agua (f) y concentracion de surfactante. Se utilizé6 un
sistema de mezclado ajustando la configuracion geométrica del estator, del
impulsor y la potencia nominal del motor. Las propiedades estudiadas fueron:
conductividad, estabilidad como porcentaje de volumen coalescido y
clarificado, comportamiento reoldgico y distribuciones de didmetro de gota.
La informacion recolectada se usé para la generacion de mapas 3D. La
conductividad dependié notablemente de la proporcién de fase interna (IPR)
y de la concentracion de surfactante. Las emulsiones mas estables fueron las
de 80 % O/W. La estabilidad a 50 °C result6 mayor que a 40 °C. La
estabilizacion fue atribuida a cambios en la particion del surfactante,
aumentando su adsorcion en la interfase. Las emulsiones mas concentradas,
presentaron un comportamiento pseudoplastico, mostrando una transicion a

60 %, para convertirse en newtonianas a menores concentraciones (f=50 %).

Pereira (2012), explica principalmente los surfactantes como moléculas que
poseen una parte polar y una parte no polar. Tienen afinidad por las
interfases y tienen la capacidad de reducir la tension interfacial. Los
surfactantes se adsorben una interfase liquido-liquido y pueden estabilizar
emulsiones. La adicion de alcoholes puede modificar las propiedades de los
surfactantes, tales como: tension superficial, area superficial, conformacion
molecular, solubilizacion, estructura de asociacion del surfactante, adsorcion,
etc.. Los alcoholes dependiendo de su estructura quimica pueden repartirse
entre la fase acuosa y aceite. Entonces, la comprension de la interaccion
entre el surfactante y el alcohol es importante para las formulaciones

quimicas.



2.2 Bases tebricas
2.2.1 Polimero

Los polimeros se definen como macromoléculas (compuestos de alto
peso molecular), compuestas por una o Vvarias unidades quimicas
(monémeros), que se repiten a lo largo de toda una cadena. Ej: caucho, las
fibras, proteinas, la seda. Polimeros sintéticos como los plasticos,
elastomeros, nylon. Los mismos principios aplican a todos los polimeros

creando una amplia extensa gama de la quimica, (Billmeyer, 2004).

La parte bésica de un polimero son los mondmeros; unidades
quimicas de bajo peso molecular a partir de los cuales se obtienen los
polimeros, cuya unidad estructural o conjunto de a&tomos se repiten a lo largo

de toda la cadena de un polimero, como se muestra en la figura 2.1.

Figura 2.1. Estructura polimérica, (Billmeyer, 2004).

Los polimeros pueden ser tanto de origen natural como sintético. Los
de origen natural son: la celulosa, el caucho natural y las proteinas; mientras
que los poliésteres, poliamidas, poliacrilatos y poliuretanos, son familias o
grupos de polimeros sintéticos, con una composicién quimica similar dentro

de cada grupo. Las propiedades de los polimeros estan fuertemente



determinadas por el (los) monomeros constituyentes y su distribucion,
(Billmeyer, 2004).

2.2.2. Polimerizacion y estructura

Se denomina polimerizacion a la reaccion quimica por la cual se
sintetiza un polimero, a partir de sus monomeros; dando lugar a una
molécula de gran masa molar, con una estructura, la cual puede ser una
cadena lineal, ramificada o entrecruzada (tridimensional). En cualquier caso,
el tamafo de la cadena dependera de parametros como la temperatura o el
tiempo de reaccion, teniendo cada cadena un tamafo distinto y, por tanto,
una masa molecular distinta, por lo que se habla de masa promedio para el
polimero. En la figura 2.2 se muestra una representacion simple de la

clasificacion de los polimeros de acuerdo a su estructura, (Odian, 2004).
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Figura 2.2. Estructura de los polimeros; lineal, ramificados y entrecruzados,
(Odian, 2004)



La diferencia entre las moléculas lineales y ramificadas, que dan forma
a los polimeros, puede ser apreciada en la representacion estructural en la
figura 2.2, Los puntos donde crecen las ramificaciones, son indicados con
puntos mas oscuros. La ilustracion muestra que hay diferentes clases de
polimeros ramificados. Los polimeros ramificados pueden ser combinados
con cualquier tipo de estructuras, largas (A) o cortas (B). Cuando existen
ramificaciones extensivas, los polimeros pueden tener una estructura
dendritica, en la cual hay ramificaciones que parten de otras ramificaciones,
gue son ramificaciones de ramificaciones (C). La presencia de ramificaciones
en un polimero, usualmente, tiene un gran efecto en muchas propiedades
importantes del mismo. ElI cambio de la propiedad mas significativa
ocasionado por las ramificaciones es el decremento de la cristalinidad. Los
polimeros ramificados no se cristalizan tan facilmente como lo hacen los

polimeros lineales (Odian, 2004).

La naturaleza quimica de los monémeros, su masa molecular y otras
propiedades fisicas, asi como la estructura que presentan, determinan
diferentes caracteristicas para cada polimero; ahora bien, los enlaces de
carbono en los polimeros no son equivalentes entre si, por eso, dependiendo
del orden estereoquimico de los enlaces, un polimero puede ser: atactico (sin
orden), isotactico (mismo orden), o sindiotactico (orden alternante); a esta
conformacion se le llama tacticidad. Las propiedades de un polimero pueden

verse modificadas severamente, dependiendo de su estereoquimica.

En el caso que el polimero provenga de un unico tipo de monémero,
se le denomina homopolimero y si proviene de varios monomeros se le llama
copolimero o heteropolimero. Por ejemplo, el poliestireno es un
homopolimero, pues proviene de un Unico tipo de mondémero, el estireno,
mientras que si se parte de estireno y acrilonitrilo se puede obtener un

copolimero de estos dos monomeros, el copolimero estireno-acrilonitrilo. En



los heteropolimeros, los mondémeros pueden distribuirse de diferentes
maneras; particularmente, para polimeros naturales, los monémeros pueden
repetirse de forma aleatoria o periddica. Analogamente, los monémeros que
conforman la cadena de un copolimero se pueden ubicar en la cadena
principal alternandose segun diversos patrones, denomindndose copolimero
alternante, en bloque, estadistico (aleatorio), de injerto. Para lograr este
disefio, la reaccion de polimerizacion y los catalizadores deben ser los
adecuados, (Brydson, 1999).

2.2.3. Emulsiones

Una emulsion es una dispersion termodindmicamente inestable de dos
0 mas liquidos inmiscibles o parcialmente miscibles. Los diametros de las
gotas liquidas que se encuentran dispersas se encuentran en el rango de 0.1
y 20 um. Aunque se traten de dispersiones termodinamicamente inestables,
las emulsiones pueden convertirse en cinéticamente estables gracias a la
presencia de agentes tensioactivos que presentan la capacidad de absorcion
en las superficies de las gotas. En la mayoria de las emulsiones una de las
fases es acuosa y la otra un aceite polar. Las emulsiones con el aceite como
fase dispersa se conocen como emulsiones de aceite en agua (oil-in-water,
o/w) y las emulsiones con agua como fase dispersa se conocen como

emulsiones de agua en aceite (water-in-oil, w/o), (Aranberri et. al., 2006).

2.2.4 Estabilidad de emulsiones

La estabilidad de una emulsion depende de los siguientes factores: el
tamafio de particula, la diferencia de densidad de ambas fases, la viscosidad
de la fase continua y de la emulsién acabada, las cargas de las particulas, la
naturaleza, la eficacia y cantidad del emulsivo, y las circunstancias de
almacenamiento, o0 sea, las temperaturas altas y bajas, la agitacion y

vibracion, la dilucién o evaporacion durante el almacenamiento o el uso.



Puesto que las particulas de una emulsion estdn suspendidas
libremente en un liquido, obedecen a la ley de Stokes si no estan cargadas.
Para muchos fines industriales la definicibn de estabilidad incluye
forzosamente la no coalescencia de las particulas de la emulsion y la no
sedimentacion. La incorporacion de aire en una emulsion puede tener como

consecuencia la reducciéon notable de la estabilidad.

El tamafio y la distribucidon de tamafos de las particulas de una
emulsion son gobernados por la cantidad y la eficacia del emulsivo, el orden
de la mezcladura y la clase de agitaciébn que se haga. Si se reduce poco a
poco el tamafio de las particulas de la emulsion, varian el color y el aspecto
de ésta, (Aranberri et. al., 2006).

2.2.5 Adhesivos

En un material capaz de unir 2 sustratos mediante los mecanismos de
adhesién (desarrollados entre el adhesivo y el sustrato) y los mecanismos de
cohesiéon (desarrollados en el interior del propio adhesivo). Un adhesivo es
un material no metalico, generalmente nos referimos a los adhesivos a
materiales compuestos por polimeros organicos que se encuentran en un
estado liquido cuando se aplican y se transforman en un estado sélido tras

su posterior curado o endurecimiento.
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Figura 2.3. Esquema de funcionamiento en adhesivo, (Shinoda y Saito, 1969)


http://www.losadhesivos.com/definicion-de-polimero.html

Atendiendo a la figura 2.3. y a la definicion de adhesivo, necesitamos
definir 3 conceptos importantes: sustrato o adherente, adhesion y cohesion.

e sustrato o adherente: corresponde al material que pretendemos
adhesivar o unir.

e Definicion de adhesion: corresponde a todas las fuerzas o
mecanismos que mantiene unido el adhesivo con cada sustrato, el
término de adhesion hace referencia al conjunto de los
mecanismos y fuerzas situadas en una fina capa (capa limite)
existente entre el sustrato y el propio adhesivo.

e Definicion de cohesidén: corresponde a todas las fuerzas o

mecanismos que mantiene unido el propio adhesivo.

Tanto en la definicion de adhesion y cohesién se hace referencia a las
fuerzas que permiten mantener unidas el adhesivo con el sustrato (adhesion)
y el propio adhesivo (cohesién), dichas fuerzas corresponden a: los enlaces
quimicos covalentes que se desarrollan entre los atomos permitiendo la
creacion de moléculas y polimeros, asi mismo los enlaces quimicos permiten
unir diferentes cadenas poliméricas creando estructuras compactas y
altamente reticuladas (materiales termoestables); y también las fuerzas
intermoleculares que ocurren entre moléculas permitiendo crear estructuras
amorfas con una excelente elasticidad y deformabilidad. Tanto los enlaces
qguimicos como las fuerzas intermoleculares son los elementos de anclaje
gue mantienen unido el adhesivo con el sustrato (adhesion) y el propio
adhesivo (cohesion), (Shinoda y Saito, 1969).

2.2.6 Alcohol Polivinilico

El alcohol de polivinilo (PVOH, PVA, o PVal), también llamado

polietenol o poli (alcohol vinilico), es un polimero sintético soluble en agua,


http://www.losadhesivos.com/enlace-quimico-covalente.html
http://www.losadhesivos.com/enlace-quimico-covalente.html
http://www.losadhesivos.com/fuerzas-intermoleculares.html
http://www.losadhesivos.com/fuerzas-intermoleculares.html

de formula quimica general (C2H40)n. No debe confundirse con acetato de
polivinilo, un popular pegamento de madera. A diferencia de muchos
polimeros vinilicos, el PVOH no es preparado por la polimerizacion del
correspondiente mondmero. Dado que el alcohol vinilico es inestable con
respecto a la isomerizacion a acetaldehido su polimero debe prepararse por
métodos indirectos. El monomero, alcohol vinilico, existe casi exclusivamente
en la forma tautoméricas, el acetaldehido. EI PVOH se prepara por
alcoholisis (se emplean también los términos menos exactos hidrolisis y
saponificacion) parcial o total de acetato de polivinilo para eliminar los grupos
acetato, (Alvarez y Zaragoza, 2006).

n

OH

Figura 2.4. Estructura quimica abreviada del alcohol de polivinilo, (Alvarez y
Zaragoza, 2006)

2.2.6.1 Propiedades del alcohol polivinilico

El alcohol polivinilico tiene excelentes propiedades para formar
peliculas, como emulsionante y como adhesivo. También es resistente al
aceite, grasas y disolventes. Es inodoro y no toxico. Tiene alta resistencia y
flexibilidad, asi como alta propiedades de barrera para el oxigeno y los
aroma. Sin embargo, estas propiedades dependen de la humedad, es decir,
con mayor humedad mas agua es absorbida. El agua, que actia como un
plastificante, a su vez reducira su resistencia a la traccion, pero aumentan su
elongacion y resistencia al desgarro. El PVOH es totalmente degradable y se
disuelve rapidamente. EI PVOH tiene un punto de fusién de 230°C y 180-
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190°C para los grados totalmente hidrolizado y parcialmente hidrolizado
respectivamente. Se descompone rapidamente por encima de 200°C. El poli
(alcohol de vinilo) no funde como un termoplastico, sino que se descompone
por pérdida de agua de dos grupos hidroxilos adyacentes a temperaturas
superiores a 150°C. Los enlaces dobles permanecen en la cadena vy, a
medida que se forman m&s en posiciones conjugadas, tiene lugar una

coloracién importante.
2.2.6.2 Usos del alcohol polivinilico.

El alcohol polivinilico es la materia prima para hacer otros polimeros
como: nitrato de polivinilo (PVN), Polivinil acetales y el poli (vinil formal) se
utiliza en esmaltes para recubrimientos de cables eléctricos y en tanques de

gasolina de auto-sellado.

El alcohol polivinilico se utiliza como ayuda en la polimerizacion en
emulsion, como coloide protector, para hacer dispersiones de acetato de
polivinilo. Esta es la aplicacion mas grande del mercado en China.
En Japdn, su uso principal es la produccion de fibra vinylon o vinalon.
En las fibras de poli (alcohol de vinilo), la forma final del polimero es insoluble
en agua como resultado de un tratamiento quimico. El polimero se hila en
hiamedo a partir de agua caliente pasando por una disolucién acuosa
concentrada de sulfato de sodio que contiene acido sulfarico y formaldehido.

El polimero se insolubiliza por la formacién de grupos formal:

Aproximadamente una tercera parte de los grupos hidroxilo se hace
reaccionar para insolubilizar la fibra. Un cierto grado de acetalizacion entre
las cadenas es deseable para reducir la contraccion de la fibra, pero debe

controlarse cuidadosamente la cantidad, (Alvarez y Zaragoza, 2006).



2.2.7 Generalidades Econémicas

A continuacion se muestran dos conceptos extraidos de la bibliografia de
Guerra, “Glosario para administradores y economistas agropecuarios” (1995);
que permiten definir los terminados asociados al estudio econdmico

planteado en la investigacion.

2.2.7.1 Beneficio

Expresa la relacion que existe entre el ingreso generado cuando es
mayor que el costo empleado. Los beneficios intangibles no se pueden
incorporar al marco beneficio- costos, aun cuando son aceptables como

valiosos, por tanto, deben calcularse de manera subijetiva o indirecta.
2.2.7.2 Costo

El término, generalmente, se entiende como el desembolso o gasto en
dinero que se hace en la adquisicion de los insumos empleados en la
produccion de bienes y servicios. La suma de esfuerzos y recursos que se

han invertido para producir algo util, (Guerra, 1995).



CAPITULO 1l
MARCO METODOLOGICO
En este capitulo se describe la investigacion segun el disefio adoptado por el
investigador. Ademas se presenta en pasos ordenados la metodologia
empleada para la obtencion, clasificacién, comprensién y organizacion de la

informacion

3.1 Tipo de estudio y de investigacion

En el marco de la investigacion se planted, dirigida al desarrollo de
una emulsion adhesiva PVA de baja viscosidad a partir de alcoholes
polivinilicos en base acuosa y en funcion de los objetivos planteados, el

estudio propuesto se adecula a la investigacion proyectiva.

Segun Hurtado (2000), el estudio de investigacion proyectiva “consiste
en la elaboracion de una propuesta o de un modelo, como solucion a un
modelo o necesidad de tipo practico, ya sea de un grupo social o de una

institucién, en un area particular del conocimiento”.

En lo referente al disefio de la investigacion es de campo, por cuanto
este disefio de investigacion, segun Balestrini (2001), “...permite no solo
observar, sino recolectar los datos directamente de la realidad objeto de
estudio, en su ambiente cotidiano, para posteriormente analizar e interpretar

los resultados de estas indagaciones”.

3.2 Disefio de lainvestigacion.

3.2.1 Elaborar una emulsion adhesiva base agua incorporando

alcoholes polivinilicos en su formulacion.

En esta primera etapa se inici0 con la identificacion y caracterizacion

de los materiales utilizados para la elaboracion de emulsiones adhesivas. Se



evalué el desempefio quimico mediante la caracterizacion de los alcoholes
polivinilicos, grado de hidrdlisis y viscosidad que desarrollaron, comparando
entre los diferentes tipos de OH-PVA y en base a esto se inicio la elaboracion
de la emulsion. El grado de hidrolisis de un alcohol polivinilico vino dado por
la mezcla entre agua desionizada y alcohol polivinilico a temperaturas mayor
a 60°C, bajo este esquema se evalud el desempefio de la viscosidad y el
porcentaje de la mezcla a medida que se incrementaba la cantidad de
alcohol en agua. Para ello fue necesario elaborar diferentes ensayos, con
mezclas que permitieron desarrollar las especificaciones definidas de la

emulsién adhesiva.

Se parti6 de una conversion y base de alcoholes cercana al 15%
(como tope maximo) para la formulacion inicial, con una base adhesiva de
material no volatil (%MNV) mayor al 50%. La emulsion adhesiva que se
elaboré es de baja viscosidad, entre 1000cP — 2000cP, y de secamiento
rapido; lo que implica que el %MNV debe ser mayor al 30%. Posteriormente,
mediante un balance de masa se obtuvieron valores tedricos para la mezcla
adhesiva, que permitian obtener el %MNV tedrico y a partir de estos se
realizaron los ensayos. Las emulsiones obtenidas durante el desarrollo de
este objetivo fueron caracterizadas en la siguiente etapa. Los valores de
viscosidad y %MNV estuvieron dentro del rango establecido para el

cumplimiento de este objetivo.

La elaboraciéon de cada emulsién adhesiva siguié el mismo esquema
de fabricacién, con tres (3) etapas basicas para la obtencién de la emulsion

adhesiva, las cuales son:

Etapa 1: hidrolisis
Etapa 2: adicion de base adhesiva

Etapa 3: ajuste



Asimismo el cumplimiento de tiempos de mantenimiento, cargas y
homogeneizacion, fue igual para cada una de las férmulas, variando
simplemente la concentracion de la hidrdlisis y carga total de base adhesiva;

donde se empled la lista de materiales detallada en la tabla 4.3.

Tabla 3.2.1 Lista de materiales y etapas para la fabricacion del adhesivo.

ETAPA 1 HIDROLISIS

Agua desionizada

Materia prima Antiespumante

Alcohol polivinilico

ETAPA 2 ADICION DE BASE ADHESIVA
Materia prima Base adhesiva 2519
ETAPA 3 AJUSTE
Marteria prima Agua desionizada

El esquema de fabricacién por etapa a nivel de laboratorio, inicia con
la adicion de agua desionizada en un reactor de vidrio con capacidad para
2000g, que dispone de un agitador eléctrico de paletas metalicas para
mezclar. Adicionalmente el reactor se introduce en una manta eléctrica
donde se calienta hasta 55°C. Al alcanzar esta temperatura, comienza la
adicién de antiespumante y posteriormente la carga de alcohol polivinilico,
incorporandose al agua tibia con una agitacion de 80rpm aproximadamente.
Culminada esta adicion, se incrementa la temperatura a 80°C y se mantiene
por 40min con mezcla constante. Al culminar el tiempo de mantenimiento se
enfria con aire comprimido a través de las paredes externas del reactor de
vidrio, hasta 72°C, donde se carga la base adhesiva y se mezcla por
30minutos junto al alcohol hidrolizado, hasta formar una mezcla homogénea.
Posterior a esto se toma una muestra donde se chequea el %MNV vy la
viscosidad Brookfield.



Si el %MNV se encuentra por encima del rango maximo, se ajusta con
agua desionizada. Si este se encuentra por debajo del valor minimo
permitido, no podra ajustarse. De igual manera ocurre con la viscosidad
Brookfield.

3.2.2 Caracterizar la formula de emulsién adhesiva base agua

evaluando su funcionalidad y aplicaciones.

En esta etapa de caracterizacion se analizaron las muestras de
emulsién adhesiva obtenidas a través de la mezcla de alcoholes polivinilicos
y base adhesiva, segun métodos de referencia, evaluando el desempefio de

estas segun las especificaciones definidas.

e Determinacién de solidos en resinas sintéticas
Este método de ensayo contempla la determinacion de soélidos 6
componentes no volatiles en resinas sintéticas, fundamentado en el método:
Covenin 827. El método se basa en la determinacién del contenido de
sélidos en una resina, evaporando la parte volatil (solvente) a una

temperatura, por un tiempo preestablecido.

Equipos:

Balanza con apreciacion de 0,1 mg.

Horno termoestable con precisién de 1°C.

Plancha de calentamiento.

Recipiente: Platillo de aluminio de aproximadamente 57 mm. de
diametroy 12,5mm de altura.

Reactivos: Agua desionizada, 2mL



Procedimiento:

a) Se fij6 la temperatura del horno a 120°C con precisién de +/- 1°C.

b) Se pesé un recipiente adecuado y se taré (tomar el peso), con
precision de 0,1 mg.

c) Se peso en el recipiente 0,5g de muestra, con precisiéon de 0,1 mg.
Obteniendo una pelicula de espesor uniforme en todo el platillo, se
agrego 0,3mL de agua desionizada, con precision de 0,1 mL.

d) Se colocé el recipiente en el horno a 120°C por 30 minutos.

e) Se retiro el recipiente del horno al finalizar el tiempo establecido para
el ensayo.

f) Se peso el recipiente, con precision de 0,1 mg y se efectud el ensayo

por duplicado.

Célculos y expresion de los resultados:

El porcentaje de soélidos se calculé6 mediante la siguiente formula:

M2 - Tara
% Sdlidos = x 100 (3.1)
M1

Donde:

M1= Masa de la muestra de resina antes del proceso de evaporacion, en
gramos.
M2 = Masa de la muestra de resina después del proceso de evaporacion, en

gramos.

e Determinacion de la gravedad especifica con

picnémetro a 25/25°C.

Este método cubre la determinacion de la gravedad especifica de
liquidos, por medio del picndmetro, fundamentado en el método: Covenin

571. Se determina el peso de la muestra que ocupa el volumen del



picnometro, asi como el peso del mismo en volumen de agua a 25°C. La

gravedad especifica se obtiene dividiendo el peso de la muestra entre el

peso del mismo volumen de agua y se expresa como la gravedad especifica
a 25/25.

Equipos:

Picndmetro metalico o de vidrio, segun precision requerida.
Balanza analitica o semianalitica.

Termoémetro.

Bano termostatado a 25°C.

Reactivos: ninguno

Procedimiento:

Se atemperé la muestra a 25°C.

Se peso el picndmetro vacio.

Posteriormente se agregd la muestra en el picnémetro y se tapo,
dejando escurrir la muestra sobrante por el orificio de la tapa.

Se seco bien y se pesé nuevamente.

El peso de la muestra se obtuvo por diferencia de pesada entre el

picnémetro vacio y lleno.

Célculos y expresion de los resultados:
La gravedad especifica se obtuvo de la forma siguiente:

(P.P.M - P.P.V)
GIE = (3.2)
K

Donde:
P.P.M = Peso del picnémetro con muestra.
P.P.V = Peso del picnémetro vacio.

K = Volumen del picnbmetro.



Determinacion de pH

Este método cubre la determinacion potenciométrica del pH de una
solucion acuosa. Fundamentado en el método: ASTM D-4584, covenin 676.
Se sumerge el electrodo en la muestra a ensayar; luego de estabilizada la

lectura, se toma el valor de pH.

Equipos:

pH-metro.

Electrodo de vidrio (Acuoso)
Vaso de precipitados de 250 mL.

Termoémetro.

Reactivos:

Soluciones Buffer N° 4,7,10.
Agua destilada

Alcohol

Procedimiento:

a) Se calibré el pH-metro con solucion buffer.

b) Se atemperé la muestra a 25°C, en un beaker de 250 mL.

c) Se sumergio6 el electrodo (3/4 partes ) en la muestra.

d) Se esperd a que se estabilizara y para luego tomar el valor de pH del
dial de la pantalla.

e) Se sacé el electrodo y se lavo bien con alcohol y/o agua.

f) Se dej6 el electrodo sumergido en agua destilada o desionizada.

Calculos y expresion de los resultados:

Se reporto el valor de pH con dos (2) cifras significativas.



e Apariencia
Este método se basa en la determinacion visual de la apariencia de un

producto liquido a partir de la adaptacion de la norma ASTM D 2090-88.

Equipos:

Tubos de vidrio claros, Gardner

Procedimiento
a) En el tubo de vidrio Gardner, se tomé la muestra del producto
almacenado o directamente del proceso final
b) Se observaron sus caracteristicas generales como: fluido, viscoso,

transparente, turbio, blanco, ambar, etc.

Reporte:
Se reportd la apariencia de la muestra de acuerdo con sus

especificaciones y sus posibles defectos.

e Determinacion de la viscosidad Brookfield

Este método permite determinar la viscosidad Brookfield de resinas en
estado liquido, emulsion o dispersiéon, pinturas y otros materiales que
exhiban propiedades tixotropicas, utilizando un viscosimetro Brookfield LVF,
LVT o RVT,; fundamentado en la norma covenin 889. Se llena el envase con
la muestra a ensayar y se sumerge el vastago seleccionado, hasta la marca
indicada en el eje, se acciona el motor a la velocidad (rpm) indicada, luego
de un minuto (1 min) se toma la lectura, la cual se multiplica por su factor

correspondiente para obtener la viscosidad.



Equipos:

Frasco plastico de boca ancha de 500mL
TermoOmetro con apreciacion de 0,2 ° C minimo.
Cronémetro con apreciacion de 0,1 seg. minimo.
Viscosimetro Brookfield modelos RVT o RVF.

Reactivos: Ninguno

Procedimiento:

a) Se acondiciond la temperatura de la muestraa 25 + 1° C.

b) Se selecciond el Spindle (aguja) y las revoluciones especificadas,
segun el tipo de resina.

c) Se colocé el frasco con la muestra debajo de Spindle y se bajé el
equipo lentamente hasta que la altura marcada en el Spindle estuvo
al ras con la superficie de la muestra.

d) Se movid el frasco de manera que el Spindle quedara en el centro de
la muestra.

e) Se nivelo6 el viscosimetro guiandose con el indicador de la burbuja y
los tornillos moviles de la base.

f) Se coloco el punto indicador en el valor cero de la escala por medio
del boton en posicién ON, se encendi6 el viscosimetro por un tiempo
de un (1) min. y luego se llevo el botdén a posicion OFF, pasando el
punto indicador por el valor de la escala correspondiente a la
viscosidad obtenida.

g) Se determin6 una vez mas el valor de la viscosidad, y se calculo el
promedio de las dos lecturas realizadas, multiplicando por el factor

correspondiente. La posicion vertical de los frascos es obligatoria.



Calculos y expresion de los resultados:

a) Se convirtié el valor promedio obtenido a centipoises multiplicandolo
por el factor correspondiente, que va a depender del N° del Spindle
(aguja) y del N° de rpm (revoluciones por minuto) utilizadas en el
ensayo.

b) Se reporté la viscosidad Brookfield (aparente) en centipoises (cps),
asi como la temperatura, Spindle y rpm usados en la medicién.

c) La precision varia con la velocidad (rpm) del viscosimetro y el nivel de
viscosidad; sin embargo, la repetibilidad y reproducibilidad de las

lecturas de viscosidad deben estar dentro de +/- 10%.

En términos generales, el criterio que fue usado para juzgar la
aceptacion de resultados con un nivel de confianza del 95 %, para todos los

ensayos es el siguiente:

¢ Repetitividad: la diferencia promedio entre dos resultados (cada
promedio de determinaciones por duplicado) obtenida por el mismo analista
debe aproximarse al 0,2 % absoluto. Dos resultados deben ser considerados
sospechosos si difieren por mas del 0,5 % absoluto.

e Reproducibilidad: la diferencia promedio entre dos resultados
obtenidos por analistas de diferentes laboratorios debe aproximarse al 0,4 %
absoluto. Dos resultados deben ser considerados sospechosos si difieren por

mas del 1,0 % absoluto.



3.2.3 Evaluar reproducibilidad y estabilidad a escala piloto de la
formula desarrollada.

De las formulas desarrolladas y caracterizadas de acuerdo con la
metodologia anterior, se realiz6 la seleccion de la férmula con mejor
desempefio, mediante una matriz de seleccion, herramienta metodolégica que

se aplica segun los siguientes pasos:

e Se realiza la conformacién para la evaluaciéon de las alternativas
planteadas.
e Se definen los criterios de seleccién por medio de los cuales fueron

evaluadas las alternativas anteriormente planteadas:

Relacion base de alcohol polivinilico — base adhesiva (A.)
Relacion %MNV — Viscosidad (B.)

Tiempo de secamiento (C.)

Tiempo de desgarre (D.)

Estabilidad (E.)

NN NN

¢ Se define la ponderacion de cada criterio, la cual va comprendida en
una escala del uno al cien por ciento, esta ponderacién se establece de
acuerdo a la influencia e importancia de dicho criterio en el proceso.

e Se realiza la matriz de seleccion de acuerdo a los parametros
establecidos.

e Se define la escala mediante la cual seran evaluados cada uno de los
criterios seleccionados.
La tabla 3.2.1 muestra un modelo de matriz de selecciéon, de acuerdo

con lo pasos mencionados:



La férmula desarrollada y caracterizada, se escal6 a planta piloto,
donde se compar6 el desempefio del proceso en una escala mas cercana a
una planta industrial. Esto permitio evaluar las condiciones necesarias,
definidas segun el desarrollo de la emulsion. Se establecieron segun las

condiciones del proceso desarrollado en la primera etapa:

e Etapas del proceso

e Temperatura de operacion y forma de calentamiento.

e Pardmetros de agitacion.

e Chequeos y parametros que permitan establecer un control
durante el proceso.

e Deteccion de posibles desviaciones de proceso o calidad.

e Estabilidad de la emulsién durante el proceso.

TABLA 3.2.2
Modelo de matriz de seleccion

Criterios Ponderacion (%)| Propuestal Propuesta 2 Propuesta 3
A 20 2 40 2 40 2 40

B 15 10 150 5 75 10 150

C 15 2 30 2 30 6 90

D 30 5 150 5 150 10 300

E 20 6 120 6 120 6 120
Total: 100 - 490 - 415 - 600

Fuente: (Nufiez, 1984).



Una vez obtenida la reproducibilidad del ensayo de laboratorio en
planta piloto, se procedi6 a la evaluacion de caracteristicas de calidad. Del
mismo modo, se debié someter a pruebas de estabilidad comprendidas como

se muestra en la tabla 3.2.3

Tabla 3.2.3: Estabilidad de emulsiones

Pr .. , ,
“et."'." de Condiciones Numero de dias
estabilidad

Acelerada Envase cerrado en estufa a 15 dias

60°C

Normal Envase cerrado en ambiente a 15 dias
25°C, libre de humedad.

Fuente: (Intequim, C.A., 2011)

Adicionalmente, se sometié la emulsion a pruebas microbioldgicas,
dado que por ser en base agua, es vulnerable al ataque microbiano del
medio ambiente. El estudio microbiano se fundamenté en la norma Covenin
1337-90 y permitié definir los niveles optimos de biocida, que garanticen la

conservacion de la emulsién en el tiempo.

Adicionalmente, se logré disminuir la tension superficial, con el
propésito de mejorar la humectabilidad. Estas mediciones se realizaron con
un tensiometro de volumen gota a gota, basado en la determinacion exacta

del volumen de gotas que se desprenden de los capilares.



3.2.4 Proponer el escalamiento a nivel industrial de la emulsion

adhesiva.

Basado principalmente en los ensayos llevados a cabo en planta piloto
se establecid el tiempo de proceso, parametros de control, agitacion y
desarrollo del proceso a nivel industrial, fundamentado en el comportamiento
y avance piloto; utilizando herramientas del programa MINITAB para la
organizaciéon de los datos y evaluacion de tendencia normal. Adicionalmente
se realizaron graficos I-MR para el control de tiempo por etapa durante el
proceso, asi como para la variacion del tiempo de proceso total. Este grafico
permitié6 determinar si el modelo de probabilidad (variabilidad) era estable o

cambia a lo largo del tiempo (Figura 3.1).

Limite superior de control

- /

Linea central

Caracteristica muestral

V\
Limite inferior de control

Ndmero de muestra

Figura 3.1. Modelo para la elaboracion de diagrama I-MR, (Moore, 2005).

De igual forma, la construccion de graficos de caja permitio la
presentacion visual para describir al mismo tiempo varias caracteristicas

importantes del conjunto de datos, tales como el centro, la dispersion y la



simetria de estos; adaptando asi el escalamiento industrial a una
representacion mas realista, basado en los resultados a escala piloto (Figura
3.2).

_ Valor maximo

media
—_—l Valor minimo

| | |
A B c

Caracteristica muestral

Grupos muestrales

Figura 3.2. Modelo para la elaboraciéon de diagrama I-MR, (Moore, 2005).

3.2.5 Calcular los costos asociados al escalamiento industrial.

Parte de la investigacion fue calcular los costos totales asociados al
escalamiento industrial de la emulsién adhesiva PVA en base acuosa, a
través del calculo de costos operacionales, costos de administraciéon, costo

de ventas y gastos generales.
T =Co+Ca+Cv+Gg (3.3)

Donde:
Ct: Costos totales
Co: Costos operacionales



Ca: Costos de administracion
Cv: Costo de ventas
Gg: Gastos generales

Co=Cmd+Cmp+Cs  (3.4)

Donde:
Cmd: costo de mano de obra directa
Cmp: costo de materia prima

Cs: costo de servicios asociados a la produccion (agua, electricidad)

Ca=Csn+Cp (3.5)

Donde:
Csn: costo de servicios no asociados a la produccion.
Cp: costo de publicidad

Cv==Cmv  (3,6)

Donde:

Cmd: costo de mano de obra personal de venta

En Venezuela, debido a las regulaciones fijadas por la Ley Organica
del Trabajo de inamovilidad laboral, los salarios del personal no asociado a la
produccion directa se consideran gastos, ya que es un valor constante.

Gg=Cmi +Gp + Ga (3.7)

Donde:
Gmi: gasto de mano de obra indirecta
Ga: gastos de asesorias

Gp: gastos de papeleria



Apoyandose en la elaboracion del material de recoleccion de datos
referidos a la evaluacién de costos fijos y variables, se obtuvo informacion
econdémica para la estimacion, determinando cada uno de los costos y gastos

anteriormente descritos.
3.3 Poblacion y muestra.

Para esta investigacion el tipo de muestreo es aleatorio simple.
Inicialmente se parte de una concentracion de alcoholes polivinilicos
hidrolizados con una relacibn en agua superior al 80%; variando la
concentracion de alcoholes polivinilicos en el medio y evaluando la reologia
de la mezcla, segun la cantidad de alcohol hidrolizado. Los ensayos se haran

por triplicado, hasta obtener resultados reproducibles.



CAPITULO IV
ANALISIS Y DISCUSION DE RESULTADOS

En este capitulo se exponen los resultados obtenidos, durante el desarrollo de
la investigacion. Asimismo los andlisis, explicaciones y discusiones

correspondientes que sustentan dichos resultados.

1. Elaborar una emulsién adhesiva base agua incorporando

alcoholes polivinilicos en su formulacion.

El enfoque de esta investigacion, se basa en la emulsion adhesiva por
la mezcla de base adhesiva y la hidrdlisis de alcoholes polivinilicos. La base
adhesiva utilizada durante la investigacion, viene de la polimerizacion del
mondmero vinil acetato y cuyas propiedades iniciales se muestran en la tabla
C.5 del apéndice C.

Basados en el desarrollo y evaluacién tedrica de las concentraciones
expuestas y observado el comportamiento exponencial de la viscosidad en
funcion de la concentracion para cada alcohol polivinilico, se tomaron ocho
(8) concentraciones diferentes para dos (2) alcoholes polivinilicos
especificos: el alcohol polivinilico de alto peso molecular (PVOH-A) vy el
alcohol poliviniico de mediano peso molecular (PVOH-M); estas
concentraciones se muestran en la tabla 4.1, manteniendo fija la
concentracion de la base adhesiva. Adicionalmente se tomaron las dos

concentraciones para el PVOH-B.

Es por ello que se caracteriz6 cada uno de ellos, partiendo de
soluciones con concentraciones que van desde el 8% hasta el 16%, logrando
hidrolizar los alcoholes por separado a 80°C y obteniendo valores de

viscosidad para cada solucion.



Tabla 4.1. Concentraciones utilizadas de alcoholes polivinilicos para elaborar

emulsién adhesiva.

Concentracion
(C+0,1)%

PVOH-A

PVOH-M

PVOH-B

12,0%

12,3%

12,6%

12,9%

20,0%

20,3%

20,6%

20,9%

33,0%

34,0%

Ensayo

1A

2A

3A

4A

1M

2M

3M

4M

1B

2B

Base
adhesiva al
55% MNV
(C+0,01)%

54,10%

53,61%

52,91%

46,00%

45,12%

44,03%

35,81%

34,63%

54,10%

53,61%

En la figura 4.1 se muestra la curva de hidrdlisis para cada alcohol

polivinilico, donde se puede observar que el rango de viscosidad para el

PVOH-A hidrolizado entre el 8% y el 16% es amplio, abarcando desde los

3000cP hasta los 6500cP; mientras que para el PVOH-M el rango de

viscosidad para las mismas concentraciones disminuye considerablemente

entre los 1000cP y 3500cP. Para el alcohol polivinilico de bajo peso

molecular (PVOH-B), las concentraciones entre 8% y 16% para la hidrolisis,

permiten obtener un rango muy bajo de viscosidad, que no supera los

1000cP.
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Figura 4.1. Viscosidad vs sélidos para hidrélisis de los alcoholes polivinilicos.



El comportamiento observado en la curva de hidrdélisis para cada
alcohol polivinilico y la variacion de la viscosidad de acuerdo a la
concentracion, muestra que para la hidrolisis en el PVOH-A, se tiene un
mejor desempefio en comparacion con el PVOH-M y PVOH-B; ya que el
rango de viscosidad de estos esté por debajo de 3500cP, mientras que para
el alcohol polivinilico de alto peso molecular, el rango de viscosidad es
mucho mas amplio, abarcando desde 3000cP hasta 6500cP, esto implica
qgue a bajas concentraciones de PVOH-A se pueden alcanzar el rango de

viscosidad requerido.

Mediante un balance de masa se pudieron obtener los valores teoricos
de concentracion necesarios del alcohol polivinilico, para alcanzar
especificaciones finales de material no volatil (MNV) partiendo de una base
adhesiva de concentracion conocida (55% MNV) y variando la concentracion

de alcoholes, para finalmente obtener un adhesivo de 33% MNV.
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Figura 4.2. Variacién de concentracién de alcoholes polivinilicos con base

adhesiva de concentracion fija al 55%.



En la figura 4.2 se puede observar que se necesitarian altas
concentraciones de PVOH-B y PVOH-M con base adhesiva al 55%, para
lograr obtener una concentracién final del 33% MNV en el adhesivo
desarrollado. En este sentido, la tabla 4.2, muestra los resultados del
balance de masa realizado para la mezcla de base adhesiva al 55% MNV y
base de alcoholes polivinilicos para concentracion variable, donde es claro
gue a mayor concentracion de alcoholes polivinilicos, menor concentracion

de base adhesiva.

Tabla 4.2. Balance de masa para mezcla de base adhesiva al 55% a

concentraciones variables de alcoholes polivinilicos.

PVOH-A PVOH-M PVOH-B
Concentracion (alcohol polivinilico de alto peso (alcohol polivinilico de mediano (alcohol polivinilico de
molecular) peso molecular) bajo peso molecular)
(C+1)%
12% 13% 14% 20% 21% 22% 33% 34%
Base

adhesiva al | 54,10% | 53,61% | 52,91% | 46,00% | 45,12% | 44,03% | 35,81% | 34,63%
55% MNV
(C+0,01)%

Para elaborar la emulsion adhesiva a partir de alcoholes polivinilicos,
se utiliz6 una concentracion entre el 12% y el 13% de PVOH-A para
hidrolizar y mas de 50% de base adhesiva; sin embargo, se lograron obtener
especificaciones con el PVOH-M para concentraciones entre el 20% y 21% y
cerca de 34% de PVOH-B.



2. Caracterizar la férmula de emulsion adhesiva base agua

evaluando su funcionalidad y aplicaciones.

Al caracterizar cada una de las muestras de acuerdo a los siguientes
parametros de calidad: material no volatil (MNV), viscosidad, acidez,
gravedad especifica, tiempo de secado y desgarre, se pudo determinar la
formulacibn que se adapta mejor a las especificaciones planteadas, y
adicionalmente se evaluaron funcionalmente cada uno de estos ensayos,
logrando pruebas de aplicaciones determinantes para el estudio. En la tabla
4.4 se muestra especificamente los resultados para cada mezcla de alcohol
polivinilico con base adhesiva, de acuerdo a la concentracion establecida en

el objetivo anterior.

Tabla 4.4. Material no volatil y viscosidad experimental de los ensayos

realizados para obtener la emulsion adhesiva.

. PVOH-A PVOH-M PVOH-B
Concentracion
(C+0,1)%
12,0% | 12,3% | 12,6% | 12,9% | 20,0% | 20,3% | 20,6% | 20,9% | 33,0% | 34,0%
Ensayo 1A 2A 3A 4A M 2M 3M 4M 1B 2B
Base
adhesiva al
54,10% 53,61% 52,91% 46,00% 45,12% 44,03% 35,81% 34,63% 54,10% 53,61%
55% MNV
(C+0,01)%
MNV (%)
33,08 33,04 33,00 33,01 33,01 33,02 33,01 33,00 33,01 33,02
(MNV+0,01)%
Viscosidad
(c P) 1650 1740 1820 1880 750 820 1020 1080 250 460
(V+1)cP

La figura 4.3 muestra el comportamiento del %MNV para los ensayos
con cada alcohol polivinilico, donde se observa la tendencia estable en cada

muestra evaluada, esto debido a que la formulacion se plantea en base a la



concentracion de material no volatil, por lo que la variacion entre las

muestras es inferior al 0,5%.

Material No Volatil (%)

33,10 -

33,08

33,06 -

Data

33,04

33,02 - E

33,00 I

PVOH-A PVOH-M PVOH-B

Figura 4.3 Material no volatil obtenido experimentalmente segun férmulas.

Por otra parte, la viscosidad obtenida en cada ensayo se observa en la
figura 4.4, donde se tiene que para el PVOH-A hay rangos de viscosidad mas
amplios que se ajustan al requerimiento planteado inicialmente; sin embargo,
para el PVOH-M también existen rangos de viscosidad no muy alejados del
requerido, que podrian ajustarse con pequefios cambios en formulacion.
Ahora bien, para el PVOH-B, los rangos de viscosidad son muy bajos y la
cantidad de base de alcoholes es muy alta, por lo que ajuste en este caso
implica modificar la cantidad de alcohol polivinilico y la base adhesiva, y por
lo tanto cambiaria el %MNV, quedando fuera del planteamiento inicial. Aun
asi, se continuo el estudio con los valores mas cercanos de acuerdo a los

requeridos, aunque la viscosidad se encuentre fuera de parametros.
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Figura 4.4 Viscosidad Brookfield obtenida experimentalmente segun

formulas.
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Figura 4.5 pH obtenido experimentalmente segun férmulas.




La gravedad especifica va de la mano con la viscosidad y como los
rangos de viscosidad manejados entre las muestras no estan tan alejados
unos de otros, la tendencia entre cada muestra es muy similar, con pequefas

variaciones que se manejan dentro del rango establecido (ver figura 4.6).

Gravedad especifica (g/mL)

1,06

1,05 -

1,04 1
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Figura 4.6 Gravedad especifica experimental segun férmulas.

Por otra parte, en la tabla 4.5 se muestran los tiempos de secado para
cada ensayo. Para el adhesivo con PVOH-M se observa que a mayor
concentracion de alcohol polivinilico, mayor es el tiempo de secado. Esto va
relacionado con la cantidad de agua que tiene la formulacion, por lo que a
mayor cantidad de agua en la mezcla, mayor es el tiempo de secado de la
pelicula. De igual manera, para el PVOH-A a medida que aumenta la
concentracion de alcohol, aumenta el tiempo de secado; mientras que para el
PVOH-B se observa que el tiempo de secado es significativamente mayor,
respecto a los dos anteriores, esto debido a que la cantidad de base
adhesiva en la formulacién es porcentualmente menor en este desarrollo con
PVOH-B.



Tabla 4.5. Tiempo de secado para cada férmula desarrollada

PVOH-A PVOH-M PVOH-B
Ensayo 1A | 2a | 32 | 42 | M | 2m | 3M | am | 1B | 2B
Tiempo de
secado | 400 | 3907 | 328" | 3307 | 3457 | 348" | 351 | 3547 | 550" | 558"
(TS+1)seg

Adicionalmente, se logré evaluar el tiempo de primer desgarre para
cada muestra, este ensayo permite determinar el tiempo en segundos que
tarda el adhesivo en unir dos partes en papel bond estandar y se relaciona
directamente con el tiempo de secado, por lo que los resultados para cada
ensayo se muestran los resultados en la tabla 4.6. Se observé que para
estos casos especificos a medida que aumenta la concentracion de alcohol

polivinilico en la mezcla adhesiva, el tiempo de desgarre disminuye.

Tabla 4.6. Tiempo de desgarre para cada férmula desarrollada

PVOH-A PVOH-M PVOH-B

Ensayo 1A 2A 32 4A M 2M 3M 4M 1B 2B

Tiempo de
desgarre 044" | 044" | 040" | 040" | 048" | 048” | 048" | 047" | 135" | 1'32”
(TD+1)seg

3. Evaluar reproducibilidad y estabilidad a escala piloto de la

féormula desarrollada.

Las muestras caracterizadas en el objetivo anterior, se sometieron a
estabilidad, previa reproducibilidad, donde se mantuvieron a 25°C por cuatro
semanas, observando que para algunas de ellas ocurrié separacion de fases,

tal como se muestra en la tabla 4.7.



Tabla 4.7. Evaluacién de estabilidad para cada muestra

1A Ok Ok Ok Ok
2A Ok Ok Ok Ok
PVOH-A
3A Ok Ok Ok Ok
4A Ok Ok Ok Ok
1M Ok ok ok tigera
separacion
2M Ok Ok seLErZrcailén seLfr:\rcailén
L0l Ligera Ei era °
3M Ok g ., g ., Separacion
separacion | separacion
4M Ok ngera.\, Separacion | Separacion
separacion
1B seLfrZrceilén Separacion | Separacion | Separacion
PVOH-B =
2B g ., Separacién | Separacién | Separacion
separacion

La tabla 4.6, muestra la estabilidad de las mezclas con alcoholes
polivinilicos PVOH-M y PVOH-B, donde se observé durante 4 semanas
separacion de fases en alguna de ellas. Estas muestras tienen
concentraciones de alcoholes polivinilicos superiores al 20%. De acuerdo con
el manual de adhesivos, se tiene que: “Debido a la inestabilidad que se
presenta en las mezclas adhesivas es recomendable establecer
concentraciones en bases de alcoholes polivinilicos menores al 15%”. (Air
products and chemicals, Inc., 1996) Por lo que las mezclas seleccionadas
para reproducibilidad son las de PVOH-A. Ahora bien, aunque las muestras
de PVOH-A son estables, se observo crecimiento de microorganismos en las

muestras, por lo que la formulacion debera incorporar biocida en la mezcla.



En la tabla 4.8 se muestra la matriz de seleccion de las férmulas de
PVOH-A desarrolladas y caracterizadas, donde de acuerdo a cada criterio, se
estimo una ponderacion, de donde resulta que el desarrollo mas conveniente
para la emulsion adhesiva de baja viscosidad es la 3A. Considerando la
estabilidad, la relacién base alcohol — base adhesiva y la relacién de calidad,
como las mas importantes dentro de los criterios evaluados. Asimismo, se
observa que la formula 4A, no esta muy lejos de ser una buena opcion; sin
embargo, el porcentaje de base de alcohol polivinilico empleado para esta
formula es mayor que para la 3A, y a mayor concentracion de base
polivinilica, menor estabilidad.

TABLA 4.8 Matriz de seleccion de formulas

Formula PVOH-A
Criterios Ponderacion 12 2A 3A 4A
(%)

Relacién
Base alcohol / base 15 10 150 9 135 9 135 8 120

adhesiva
Relacién de calidad 25 9 225 9 225 10 250 10 | 250
Tiempo de desgarre 15 8 120 8 120 10 150 10 | 150
Tiempo de secamiento 15 10 150 10 150 9 135 9 | 135
Estabilidad 30 10 300 10 300 10 300 10 | 300
Total: 100 - 945 - 930 - 970 - 955




Es por ello que se sometié a reproducibilidad la formula PVOH-A 3A.
Con el propdsito de evaluar la reproducibilidad de la formula, se fabricaron
tres (3) batch en laboratorio de 1800g cada uno, el desempefio de estas
férmulas fue reproducible obteniéndose una diferencia inferior al 0,4 %, entre

los resultados obtenidos, como muestra la tabla 4.9.

Tabla 4.9. Caracterizacion para formula 3A de PVOH-A en laboratorio

Propiedades Ensayo 1 Ensayo 2 Ensayo 3
(32 —zil)idfos,oz % 33,03 32,92 33,10
\(/E)%%Si—d ggoEg)O;inif 1650 1500 1700
(4,5~ 5,5)F;Ho,01 Adim. 4,93 5,02 4,98
(1,02 - 1,08()356,001 Adim. 1,037 1,032 1,040
(3’00”Sfitafcr)noif)n;01 seg 327" 333" 332"
(35 —Dg(s)?ir;.eseg. 40” 41" 40”

Adicionalmente, se logré construir una curva de ajuste para la féormula
3A a nivel de laboratorio, donde se evidencia la relacion material no volatil vs
viscosidad Brookfield, observandose una incidencia directa entre ambas
variables; logrando ademas identificar en esta grafica (mostrada en la figura
4.7) los resultados de los ensayos de la tabla 4.9, cuyos valores se
encuentran centrados de acuerdo a las especificaciones de calidad, definida

al comienzo del desarrollo de esta investigacion.
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Figura 4.7 Relacioén sdlidos — Viscosidad para la formula 3A

Retomando nuevamente el estudio de estabilidad de la tabla 4.7,
donde se observé un crecimiento microbiano en las muestras con el paso de
los dias, se procede a incorporar a la mezcla un agente biocida, que alargue

la vida util del producto.

Son muchos los agentes microbianos que se encuentran en el
mercado; sin embargo, en esta investigacion se utilizd el Acticide LA 1206,
compuesto por una combinacion de 5-cloro-2-metil-4-isotiazolin-3-ona (CIT),
2-metil-4-isotiazolin-3- ona (MIT) y bromonitropropanodiol (Bronopol). Los

resultados se muestran en la tabla 4.10.

En funcion de los resultados obtenidos se evidencia que las muestras
identificadas como: A (aditivada con 0,40% Acticide), B (aditivada con 0,30%
Acticide), C (aditivada con 0,20% Acticide) y D (aditivada con 0,10% Acticide)

se pueden preservar adecuadamente contra los microorganismos de prueba.



Tabla 4.10. Evaluacién microbioldgica de las muestras

Concentracion de

L. Semana 1 a 25°C Semana 2 a 25°C
biocida

Muestra A
0,4%

Muestra B
0,30%

Muestra C
0,20%

Muestra D
0,10%

Muestra E
Muestra sin proteccion

microbiana

Anadlisis realizado en el laboratorio de microbiologia de C.A. Venezolana de Pinturas, marzo, 2017.

Contrario a lo expuesto, la muestra D (sin proteccién) exhibio
crecimiento microbiano, por lo que se debera emplear una concentracion del
biocida Acticide igual o superior a la contemplada en la muestra D al

momento de elaborar el producto.



Asimismo, con el proposito de mejorar la humectabilidad de la
emulsion adhesiva y lograr un buen desempefio de este en la union de dos
materiales. “Para que un liquido moje una superficie sdlida, ésta tiene que
ejercer una atraccién hacia las moléculas del liquido mayor que la que se
verifica entre ellas.” Tal como lo expresa el concepto basico de adhesion de
acuerdo con Dekker, 1983; resaltando la importancia del contacto fisico entre
el adhesivo y el material; es decir, el adhesivo debe impregnar el material

para que la adhesién sea posible.

En este sentido, se incorpora a la formulacién un aditivo humectante
(ADH) compuesto principalmente por una solucion de sal de poliaminamidas
no saturadas y poliésteres acidos. La medicion de la tensién superficial es
imprescindible para prevenir problemas de adhesion, es por ello que se
realizé la medicion de tension superficial a las muestras de la férmula

reproducible, mostrada en la tabla 4.11.

Tabla 4.11. Variacién de tension superficial con aditivo humectante.

T(z_r:_;;); Osoulp;zgiicmial Ensayo 1 Ensayo 2 Ensayo 3
Sin aditivo humectante (ADH) 42,653 41,672 45,066
(0,125% ADH) 44,012 43,997 44,266
(0,25% ADH) 38,966 38,998 39,017
(0,5% ADH) 36,985 36,789 37,053

Se establecié como proporcién el 0,125%, 0,25% y 0,5%, permitiendo

conocer el efecto en el producto final. A medida que la cantidad de ADH



aumenta, la tension superficial disminuye; sin embargo, al adicionar menos
del valor méaximo utilizado (0,5% recomendado por el fabricante), se
garantiza una disminucion notable en la tension superficial, por lo que se
estima un valor aproximado del 0,35% para ser utilizado en la formula. La
figura 4.8 muestra la distribucion de la tension superficial en funcion de la
proporcion de ADH.
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Figura 4.8. Tension superficial en funcion de la proporcion de ADH

En este sentido, se reestructuré la lista de materiales y etapas para la
elaboracion de la emulsion adhesiva, considerando la carga de biocida y el
aditivo humectante en la etapa 3 de ajuste, siendo esta modificada a aditivos

y ajuste, como se muestra en la tabla 4.12.



Tabla 4.12 Lista modificada de materiales y etapas

ETAPA 1
Agua desionizada
Hidrolisis Antiespumante
Alcohol polivinilico
ETAPA 2
Adicién de base adhesiva Base adhesiva 2519
ETAPA 3

Aditivos y ajuste

Biocida

Aditivo humectante

Agua desionizada

Culminados los ensayos y reestructuraciones de la férmula de
adhesivo desarrollada a nivel de laboratorio, se procedié con el escalamiento
a planta piloto, donde se realizaron tres (3) lotes de 60kg cada uno del
adhesivo PVOH-A 3A, para evaluar su desempeio durante el proceso. La
planta piloto cuenta con un reactor de acero inoxidable con agitadores de
alabes inclinados y cuatro (4) deflectores sencillos, y tiene una capacidad de
90kg. Los resultados se muestran en la tabla 4.13, observando que los
valores obtenidos son muy similares a los reportados durante los ensayos en

laboratorio para la misma férmula, cuya diferencia entre cada ensayo es

menor al 0,4%.



Tabla 4.13. Caracterizacion de formula 3A de PVOH-A en planta piloto

Propiedades Ensayo 1 Ensayo 2 Ensayo 3
Solidos
(32 — 34) +0,02 % 33,12 33,42 33,01
Viscosidad Brookfield
(1000 — 2000) + 1 cP 1600 1800 1550
pH
(4,5-5,5) + 1 Adim. 4,95 5,01 4,96
GE. 1,040 1,042 1,034
(1,02 —1,08) + 0,001 Adim. ' ' ’
Secamiento vy ) 1
Desgarre . ” »
(35 -50) + 1 seg. 41 41 40

Asimismo, se logré comparar la relacion material no volatil vs
viscosidad Brookfield de los ensayos a nivel de laboratorio con los valores
obtenidos en planta piloto, observando que se mantiene la tendencia

exponencial con una incidencia directa entre ambas variables (figura 4.9).
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Figura 4.9 Relacién sélidos — Viscosidad para la formula 3A



Adicionalmente, para cada ensayo realizado en planta piloto se
construyo el perfil temperaturas por etapa del proceso, de donde resulta la
figura 4.10. El calentamiento en planta piloto se realiza con una chaqueta por
la cual circula vapor proveniente de una caldera. La etapa 1, la hidrolisis del
alcohol polivinilico, es la etapa con mayor temperatura en el proceso en un
rango ascendente, ya que “por encima de 75°C se garantiza una hidrolisis
homogénea, libre de aglomeraciones.”, de acuerdo con Dekker, 1983. La
etapa 2 es donde se incorpora la base adhesiva, y ayuda al enfriamiento de
la masa, y la temperatura en esta etapa es descendente, oscilando entre
78°C hasta los 40°C. En esta etapa se debe poseer enfriamiento, para
disminuir la temperatura de la masa. Finalmente la etapa 3, aditivos y ajuste,
se continla enfriando la masa, al mismo tiempo que se incorporan los

aditivos.
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Figura 4.10. Perfil de temperatura en planta piloto para la férmula 3A



Como aspecto relevante, observado en planta piloto, se tiene que: la
carga de alcohol polivinilico para la hidrélisis, debe hacerse en cargas
parciales, debido a que la carga continua de alcohol, ayuda a la formacion de
grumos. La carga de antiespumante, antes de iniciar la carga de alcohol, es
vital para evitar la formacion de espuma; ya que durante la hidroélisis, se
observa el crecimiento de una espuma densa, dificil de dispersar una vez

formada.

4. Proponer el escalamiento a nivel industrial de la emulsién

adhesiva.

De acuerdo con los ensayos realizados en laboratorio y planta piloto,
se cred la propuesta para el escalamiento industrial, considerando las

condiciones de proceso descritas en los objetivos anteriores.

La hidrdlisis necesariamente debe ser llevada a cabo en un tanque o
reactor que disponga de calentamiento con vapor o resistencia eléctrica;
asimismo, debe contar con un agitador, cuyo impulsor podria ser de alabes

inclinados, asi como deflectores en la parte interna del equipo.

En la figura 4.11 se muestra la propuesta que surge de esta
investigacion, estableciendo las condiciones minimas necesarias que debe
poseer el equipo donde se elaborard la emulsibn adhesiva de baja

viscosidad.

El calentamiento recomendado es con vapor que circula a través de
una chaqueta, aunque el calentamiento con manta térmica también puede
ser utilizado, el consumo de energia es mucho mayor, lo que se traduce en

altos costos. De igual manera, el enfriamiento debera ser con agua cruda,



proveniente de una torre de enfriamiento, que circula a través de un

serpentin externo.

Deflector

Ve v -

ol
.

Alabes inclinados

3 Serp.ent!n de
enfriamiento

Figura 4.11. Propuesta de equipo para escalamiento

La agitacion propuesta, consta de un impulsor con alabes sencillos,
inclinados, asi como dos deflectores dispuestos a lo largo de la parte interna
del equipo, estos para incrementar la turbulencia de la masa y favorecer la

homogeneizacion en cada una de las etapas durante el proceso.

El tiempo de proceso establecido en los objetivos anteriores oscila
cercano a los 300min; sin embargo, se deben considerar tiempos mayores
de carga, asi como de calentamiento y enfriamiento para equipos mas
grandes, debido a que la cantidad de materiales y la forma en que estos son

adicionados en el equipo varian de acuerdo a la presentacion.



Tomando como referencia procesos que involucran cargas similares,
se logro construir la tabla 4.14, donde se estima el tiempo de cargas de
acuerdo a la presentacion de cada material. Se observa que el tiempo de
carga mayor es para la base adhesiva, debido a la alta viscosidad del

material.

Tabla 4.14. Tiempo de carga estimado por material segun la presentacion

_ _ Tiempo de carga
Material Presentacion .
(min)
Agua desionizada Maxicubos/Baritanques 10
Alcohol polivinilico Sacos 18
Base adhesiva Maxicubos/Baritanques 40
Aditivos Carboya / Galon 2

*Tiempo de carga referencial, manual de operacion de Ingenieria de Procesos, INTEQUIM, 2017.

Por otra parte, en la tabla 4.15 se logré estimar el tiempo de proceso por
etapa, clasificando estas en sub-etapas y tomando como referencia los
tiempos de carga de la tabla anterior y el tiempo de proceso de los ensayos
llevados a cabo en planta piloto. El tiempo total de proceso es de 6,2horas.
Ademas se observa que la hidrdlisis es la que presenta mayor numero de
sub-etapas, teniendo un tiempo total cercano a los 180min (3horas), esto
representa el 48,38% del tiempo total del proceso. La etapa de adicion de
base adhesiva, posee dos (2) sub-etapas, con un tiempo total de 70min, que
representa el 18,8% del tiempo de proceso total. Finalmente la etapa de

aditivos y ajuste, con tres (3) sub-etapas y un tiempo de proceso de 122min,



el 32,80% del tiempo total; es la etapa donde se logra centrar las
especificaciones del producto y ademas se considera el tiempo para las

evaluaciones y chequeos previos al ajuste.

Tabla 4.15. Tiempo de proceso por etapas

Tiempo de
Etapa Sub-etapa _
proceso (min)
Carga de agua desionizada 10
Calentamiento 1 35
Carga de alcohol polivinilico 18
Hidrolisis
Calentamiento 2 50
Mantenimiento 40
Enfriamiento 25
Adicién de base Carga de base adhesiva 40
adhesiva Homogeneizacion 30
Carga de aditivos 2
Aditivos y ajuste Homogeneizacion 30
Ajuste 90

Con base en los datos recolectados durante la realizacion de los ensayos, se
construye la tabla 4.16, donde se hace la propuesta de instrucciones para el
escalamiento de la emulsion adhesiva PVA de baja viscosidad, con la
férmula 3A PVOH-A.



Tabla 4.16. Instrucciones de operacion propuestas para el escalamiento

ETAPA

INSTRUCCIONES

Etapa: hidrolisis

Carga de Materiales:

Orden Material
1 Agua desionizada
2 Antiespumante
3 Alcohol polivinilico

CARGA DE MATERIALES Y CALENTAMIENTO 1:
a) Cargar por gravedad 1 (Agua desionizada) al equipo.

b) Aplicar calentamiento al lecho con chaqueta, colocando el set point del en
(50+1)°C

c) Cargar 2 (Antiespumante) durante el calentamiento y encender agitacion.

d) Cargar 3 (alcohol polivinilico), via boca de visita del equipo. Esta
dosificacion debe realizarse a una velocidad de 1 saco por minuto para evitar
obstruccion de vélvula de fondo y formacién excesiva de grumos.
CALENTAMIENTO 2 Y MANTENIMIENTO:

a) Finalizada la carga, iniciar calentamiento 2 colocando set point en (80+1)°C

b) Al alcanzar los (80+1)°C, mantener agitacion y temperatura durante 40 min.

c) Terminado el mantenimiento, si el producto presenta grumo mantener
temperatura y agitacion durante 20 minutos adicionales.




Tabla 4.16. Instrucciones de operacion propuestas para el escalamiento (Continuacion)

ETAPA

INSTRUCCIONES

Etapa: adicion de base adhesiva

Carga de Materiales:
Orden Material
1 Base adhesiva

a) Iniciar enfriamiento en el reactor, colocando el set point en (25+1)°C.

b) Cuando la temperatura alcance (72+1)°C, cargar 1 (Base adhesiva) por
gravedad.

c) Mantener agitacion durante 30 minutos, hasta homogeneizar la masa.

Etapa: aditivos y ajuste

Carga de Materiales:

Orden Material
1 Humectante
2 Biocida
3 Agua desionizada

a) Terminado el tiempo de mantenimiento, cargar 1 (Aditivo humectante) via
boca de visita.

b) Posteriormente cargar 2 (Biocida) via boca de visita.
c) Mantener agitacion durante 30 minutos, para garantizar homogeneizacion.
d) Terminado el mantenimiento, tomar una muestra del producto y realizar los

chequeos de propiedades de calidad.

NOTA: si es necesario ajustar %NVM y viscosidad, con 3 (agua desionizada).




5. Calcular los costos asociados al escalamiento industrial.

Para los costos totales asociados al escalamiento industrial de la
emulsion adhesiva PVA en base acuosa, se realizo el calculo de costos
operacionales, costos de administracion, costo de ventas y gastos generales,
considerando algunos factores y tarifas de regulacidbn nacional. Los
diferentes calculos matematicos se encuentran en el apéndice A, los

resultados mas relevantes se muestran en la tabla 4.17.

Tabla 4.17. Costos asociados al escalamiento del adhesivo 3A de PVOH-A

Costo (Bs/lote) Costo (USD/lote)
Mano de obra directa 141.666 42,35
Materia prima 450.132.824 134.568,86
Servicios 72.833 21,77
Gastos 116.667 34,88
Total costo (Bs/lote) 450.463.991 134.667,86

Tasa oficial de 3.345Bs/USD — cambio oficial (DICOM) para empresas y particulares, noviembre, 2017.

Una vez obtenidos los costos asociados a la fabricacion de la
emulsion adhesiva de PVA, y considerando el margen de ganancia por
utilidad, el cual representa el 30% del valor total de fabricacion por regulacion
nacional, se obtiene un costo total de produccion para un lote de 2.800kg,

correspondiente a un valor de 48,09 USD/kg.

Ahora bien, al comparar el costo de adquisicién de un adhesivo PVA
de baja viscosidad con el costo de adquisicion de la emulsion adhesiva
desarrollada, cuyos costos son de 46,72 (USD/kg) y 48,09 (USD/kg)



respectivamente, para una tasa de cambio oficial de 3.345Bs/USD. Se
observa que la propuesta desarrollada es cercano a un 2,8% mayor en costo
de adquisicion, pero se justifica su sustitucion basado en un aspecto de peso
fundamental: es una alternativa de suministro local y confiable, lo cual
permitird al mercado que no posea divisas para adquirir este producto
importado, ahorrando o disponiendo estas para adquisicion de otras materias

primas.

Finalmente con lo hasta ahora descrito, esta propuesta eliminara
posibles retrasos por problemas de liquidacién de divisas, importaciones,
legalizacién y nacionalizacion, que siempre representan costos adicionales

en los que las empresas deben incurrir para garantizar la operatividad.



CONCLUSIONES
En esta seccidon se presentan las conclusiones mas importantes que se

alcanzan una vez desarrollada la investigacion.

1. Es posible elaborar una emulsion adhesiva mediante la hidrdlisis de
alcoholes polivinilicos de alto peso molecular al 13% mezclado con
una base adhesiva al 54%.

2. A mayor concentracion de alcohol polivinilico en la formulacion, mayor

es el tiempo de secado y el tiempo de desgarre disminuye.

3. Para concentraciones de alcohol polivinilico (PVOH-B y PVOH-M)
mayor al 20% existe separacion de fases y sensibilidad a ataques de

microorganismos.

4. Las propiedades fisicoquimicas de la férmula PVOH-3A fue
reproducible en laboratorio y planta piloto con una tendencia

exponencial.

5. El uso de biocida Acticide igual o superior al 0,10% evita el

crecimiento microbiano en la emulsion.

6. Al aumentar la concentracion de humectante ADH, la tension

superficial disminuye.

7. El tiempo total de proceso para la fabricacion del adhesivo de PVOH

de baja viscosidad en escala industrial es de 6,2horas.

8. EI costo total de produccién para un lote de 2.800kg, corresponde a
un valor de 450.463.991,00 Bs.



RECOMENDACIONES

. Utilizar antiespumante durante la etapa de mezclado e hidrolisis del
alcohol polivinilico.

. Hacer la adicion de alcohol polivinilico para la hidrélisis en cargas

parciales que eviten la formacion de grumos.

. Utilizar equipos de proteccion personal para manipular los reactivos,

ya que los mismos son compuestos toxicos y/o peligrosos.
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APENDICE A
CALCULOS TIPICOS
A continuacion se presentan los calculos correspondientes al desarrollo de la

fase experimental llevada a cabo durante la investigacion.

> Porcentaje de solidos (%MNV):

El porcentaje de material no volatil, viene dado por la ecuacion A.1, de

acuerdo a Covenin 827, 1993:
M;-Tara

i, x 100

UNT =
(A.1)

Donde:

M, = Masa de la muestra de resina antes del proceso de evaporacion

(9)-
Mz = Masa de la muestra de resina después del proceso de
evaporacion (g).

04647 — 0,2965

MNV = - 100
% 0.5095 *

MV = 33,010

e Calculo del error

El error asociado se calcula mediante el método de derivadas

parciales, como lo indica Weinberger (2005), resultando la ecuacién A.2.

AMNV
dP¢

AMNV

ﬂﬂrfjn'n'r[f? == _—
dPi

AP;

‘ AP+
(A.2)

Donde:

AMNT : error del MNV (%)
AFi : error del peso inicial (g)
AF% - error del peso final (g)

Derivando parcialmente y sustituyendo los valores correspondientes,

se obtiene:



AMNV 10,02 %
> Promedio de %oMNV

De acuerdo con Moore (2005), el promedio de un conjunto de datos se

calcula como muestra la ecuaciéon A.3.

_ E}L: X
T n (A.3)
Donde:

MNV: MNV Promedio (%)

*;: valor individual de %MNYV en el conjunto de datos (%).
" : nimero de datos analizados (adim)

33,05 + 33,01 + 32,98

Ll‘l”f J.III'IF Fr = 3

= 3301 %

e Calculo del error

El error asociado viene representado por la desviacion estandar, que
de acuerdo con Moore (2005), es una medida del grado de dispersion de los

datos con respecto al valor promedio y se calcula de acuerdo a la ecuacién
A4,

oo — xR
i=1""1
n-1 (A.4)

g =

Donde:

0 : desviacion estandar (%)

: valor promedio del conjunto de datos (%)

33,05 — 33,010 + (33,01 — 33,01)* +(32,98 — 33,011
\ 3—-1
g =0,175 o

[ —


http://es.wikipedia.org/wiki/Medidas_de_dispersi%C3%B3n

> Balance de masa:

De acuerdo con Himmelblau, 1997, el balance de masa simple para
una mezcla multicomponente viene dado por la ecuacion A.5:
ZX:E'-F:E' =Z-X:SF:S
(A.5)
Donde:
X = concentracién del flujo (Adim).
Fi = masa del flujo (kg).
€ = entrada
5 = salida

{0,55:1000) + (0,12x500) + (0x350)- = X, x1850
X.=33,01%

e Calculo del error

Siguiendo el método de derivadas parciales, como lo indica

Weinberger (2005), resulta la ecuacion A.6:

AX

—| .AF
dFs

5

axX
AN = |—].AF
|6|Fe| et

(A.6)
Donde:

AX : error de concentracion (Adim)
AFe : error del flujo entrada (kg)
AF:: error del peso final (kg)

Derivando parcialmente y sustituyendo los valores correspondientes,
se obtiene:
AMNV : 0,013 %
> Célculo de costos:
El costo total, viene dado por la ecuacion A.7, de acuerdo a Castillo,
(2013):



CT =Co+Ca+Cv +Gg
(A.7)
Donde:
Ct: Costos totales (Bs)
Co: Costos operacionales (Bs)
Ca: Costos de administracion (Bs)
Cv: Costo de ventas (Bs)

Gg: Gastos generales (Bs)

CT =141.666,67 + 450.132.824+ 72.833,33 + 116.666,67
CT =450.463.990,70 Bg

Para la transformacion del cotos total a moneda extranjera (USD), se
realizd la conversién, de acuerdo a la tasa de cambio de 3.345Bs/USD;
cambio oficial (DICOM) para empresas y particulares, noviembre - 2017. De

donde se tiene la ecuaciéon A.8:

CTBS
€T usp==7 (A.8)

Donde:

CT ysp : costos totales (USD)

CT gs: costos totales (Bs)

TC: tasa de cambio oficial (Bs/USD)

450.463.990,70
€T usp= 3.345

CT ysp= 134.667,86

Para la estimacion del costo por cada kilogramo producido, se divide
el costo total por lote, entre la cantidad producida en este, resultando la

ecuacion A.9:



Trw=7p (A.9)

Donde:
€T ks : costos totales por kg producido (Bs/kg)

CP: cantidad producida (kg)

450.463.990,70
2800

CT rg=

160.8805
CT ysp= TS

e Calculo del error

Siguiendo el método de derivadas parciales, como lo indica

Weinberger (2005), resulta la ecuacion A.10:

ACT ACT
— | . AC ——
aey| Abr+ T

AC
acn h

ﬂCT==|

(A.10)

Donde:

ACT : error de costo total (Bs)
AC1: error del costo 1 (Bs)
ACn: error del costo n (Bs)

Derivando parcialmente y sustituyendo los valores correspondientes,

se obtiene:
ACT :184.354,25 Bs



APENDICE B
TABLAS DE DATOS

A continuacion se presentan de forma tabulada los datos correspondientes al

desarrollo de la fase experimental.

Tabla B.1. Variacion de la concentracion para alcohol polivinilico PVOH-A

Muestra Tara (T+0,0001)g M1 (M1+0,0001)g M2 (M2+0,0001)g

0,2984 0,5289 0,3829
M1

0,3021 0,5289 0,3865

0,3139 0,5094 0,3905
M2

0,2836 0,5094 0,3603

0,2921 0,5347 0,3670
M3

0,2986 0,5347 0,3736

0,2931 0,5118 0,3599
M4

0,3012 0,5118 0,3679

0,2937 0,5083 0,3549
M5

0,3102 0,5083 0,3713

0,2836 0,5287 0,3416
M6

0,2984 0,5287 0,3563

0,2928 0,5141 0,3445
M7

0,3076 0,5141 0,3591

0,2934 0,5223 0,3405
M8

0,2895 0,5223 0,3364

0,2909 0,5221 0,3329
M9

0,3256 0,5221 0,3674




Tabla B.2. Variacion de la concentracion para alcohol polivinilico PVYOH-M

Muestra Tara (T+0,0001)g | M1 (M1+0,0001)g M2 (M2+0,0001)g

0,2853 0,5051 0,3662
M1

0,2930 0,5051 0,3740

0,3075 0,5162 0,3850
M2

0,2986 0,5162 0,3762

0,2911 0,5193 0,3636
M3

0,2994 0,5193 0,3721

0,2933 0,5173 0,3607
M4

0,2963 0,5173 0,3635

0,3011 0,5182 0,3635
M5

0,2973 0,5182 0,3596

0,3128 0,5037 0,3683
M6

0,2931 0,5037 0,3487

0,2834 0,5038 0,3337
M7

0,3012 0,5038 0,3516

0,3113 0,5053 0,3569
M8

0,3025 0,5053 0,3482

0,3028 0,5328 0,3456
M9

0,3012 0,5328 0,3441




Tabla B.3. Variacion de la concentracion para alcohol polivinilico PVOH-B

Muestra Tara (T+0,0001)g | M1 (M1+0,0001)g M2 (M2+0,0001)g

0,2971 0,5264 0,3836
M1

0,3274 0,5264 0,4137

0,2929 0,5313 0,3738
M2

0,3112 0,5313 0,3921

0,2886 0,5361 0,3643
M3

0,2734 0,5361 0,3490

0,2844 0,5410 0,3545
M4

0,2934 0,5410 0,3637

0,2801 0,5458 0,3457
M5

0,2984 0,5458 0,3641

0,2759 0,5507 0,3364
M6

0,2935 0,5507 0,3541

0,2716 0,5556 0,3275
M7

0,3093 0,5556 0,3651

0,2674 0,5604 0,3180
M8

0,3010 0,5604 0,3515

0,2631 0,5653 0,3081
M9

0,3028 0,5135 0,3436




Tabla B.4. Variaciéon de la viscosidad en funciéon de la concentracidén en cada

alcohol polivinilico.

6440 3670 880
M1

6400 3630 840

6220 3220 704
M2

6180 3180 664

5820 2895 598
M3

5780 2855 558

5320 2440 448
M4

5280 2400 408

5020 2260 368
M5

4980 2220 328

4660 2000 284
M6

4620 1960 244

4230 1520 206
M7

4190 1480 166

3410 1170 152
M8

3370 1130 112

2900 980 80
M9

2860 940 40




Tabla B.5. Material no volatil obtenido experimentalmente para la férmula

con PVOH-A
Muestra Tara (T+0,0001)g M1 (M1+0,0001)g M2 (M2+0,0001)g

0,3021 0,5103 0,4710
1.A

0,3023 0,5184 0,4734

0,2941 0,5070 0,4614
2.A

0,2937 0,5083 0,4615

0,2836 0,5287 0,4581
3.A

0,2903 0,5251 0,4637

0,2943 0,5251 0,4677
4.A

0,3096 0,5012 0,4750

Tabla B.6. Material no volatil obtenido experimentalmente para la formula

con PVOH-M
Muestra Tara (T+0,0001)g M1 (M1+0,0001)g M2 (M2+0,0001)g

0,2931 0,5172 0,4639
1.M

0,2953 0,5467 0,4758

0,2973 0,5387 0,4752
2.M

0,2965 0,5095 0,4647

0,2953 0,5467 0,4758
3.M

0,3055 0,5080 0,4732

0,3157 0,5180 0,4867
4.M

0,2940 0,5069 0,4610




Tabla B.7. Material no volatil obtenido experimentalmente para la férmula

con PVOH-B
0,2970 0,5386 0,4751
1.B
0,2966 0,5093 0,4648
0,3020 0,5100 0,4709
2.B
0,3021 0,5183 0,4732

Tabla B.8. Viscosidad Brookfield obtenida experimentalmente para la formula

con cada alcohol polivinilico.

1520 730 318
1.A

1490 672 257

1702 880 110
2.A

1660 852 100

1875 1011 N/A
3.A

1856 990 N/A

1942 1100 N/A
4.A

1952 1020 N/A




Tabla B.9. Potencial de hidrégeno obtenido experimentalmente para la

formula con cada alcohol polivinilico.

5,410 5,450 5,305
1.A

5,351 5,392 5,245

5,225 5,201 5,250
2.A

5,195 5,176 5,221

5,445 5,244 N/A
3.A

5,405 5,221 N/A

5,345 5,185 N/A
4.A

5,145 4,985 N/A

Tabla B.10. Gravedad especifica obtenida experimentalmente para la
formula con PVOH-A

61,5201 35,2101 25
1.A

61,5552 35,2102 25

61,5301 35,2101 25
2.A

61,5651 35,2101 25

61,5550 35,2100 25
3.A

61,5326 35,2101 25

61,2801 35,2101 25
4.A

61,3502 35,2102 25




Tabla B.11. Gravedad especifica obtenida experimentalmente para la
férmula con PVOH-M

60,8451 35,2101 25
1.A

60,8152 35,2101 25

60,8576 35,2100 25
2.A

60,7826 35,2101 25

60,7925 35,2101 25
3.A

60,7876 35,2102 25

60,7801 35,2101 25
4.A

60,7827 35,2101 25

Tabla B.12. Gravedad especifica obtenida experimentalmente para la
férmula con PVOH-B

60,5951 35,2101 25

1.A
60,59 35,21 25
60,5851 35,2101 25

2.A
60,5951 35,2101 25




Tabla B.13. Tiempo de secado experimentalmente para la férmula con cada

alcohol polivinilico.

3'20” 3'44” 5'49”
1.A

3'20” 3'45” 551"

3'22” 3'48” 558"
2.A

3'21” 3'48” 5'58"

3'28” 3'50” N/A
3.A

3'29” 3'51” N/A

3'30” 3'54” N/A
4.A

3'31” 3'54 N/A

Tabla B.14. Tiempo de desgarre experimentalmente para la férmula con

cada alcohol polivinilico.

0'44” 048" 1'35”
1A

044" 048" 1'34”

043" 0’47 1'32”
2.A

0'44” 0'48” 1'32”

040" 048" N/A
3.A

0’40 048" N/A

0540” 0’47” N/A
4.A

040" 0’47 N/A




Tabla B.15. Material no volatil obtenido experimentalmente en laboratorio
con la formula 3.A de PVOH-A

0,2965 0,5243 0,4697
Ensayo 1

0,2937 0,5083 0,4616

0,3096 0,5012 0,4745
Ensayo 2

0,2986 0,5053 0,465

0,2953 0,5467 0,4763
Ensayo 3

0,3055 0,508 0,4737

Tabla B.16. Viscosidad Brookfield obtenida experimentalmente en laboratorio
con la férmula 3.A de PVOH-A

1660
Ensayo 1

1648

1505
Ensayo 2

1500

1708
Ensayo 3

1695




Tabla B.17. Potencial de hidrogeno obtenido experimentalmente en

laboratorio con la férmula 3.A de PVOH-A

4,932
Ensayo 1

4,930

5,021
Ensayo 2

5,018

4,973
Ensayo 3

4,990

Tabla B.18. Gravedad especifica obtenida experimentalmente en laboratorio
con la férmula 3.A de PVOH-A

61,1351 35,2100 25

Ensayo 1
61,1602 35,2101 25
61,0351 35,2101 25

Ensayo 2
60,9601 35,2101 25
61,21 35,2101 25

Ensayo 3
61,2601 35,2102 25




Tabla B.19. Tiempo de secamiento obtenido experimentalmente en

laboratorio con la férmula 3.A de PVOH-A

3,27”
Ensayo 1

3'28”

3,33”
Ensayo 2

3'32”

3’32”
Ensayo 3

3’32”

Tabla B.20. Tiempo de desgarre obtenido experimentalmente en laboratorio
con la formula 3.A de PVOH-A

0’40”
Ensayo 1

0’40”

041
Ensayo 2

0'41”

0'40”
Ensayo 3

0’40




Tabla B.21. Variacion de la viscosidad en funcién de la concentracion
obtenida experimentalmente en laboratorio con la formula 3.A de PVOH-A

3200 34,92
2800 34,63
2600 34,33
2520 34,18
2100 33,58
1900 33,28
1750 33,09
1450 32,72
1100 32,41
900 32,27
520 32,04
280 31,97




Tabla B.22. Material no volatil obtenido experimentalmente en planta piloto
con la férmula 3.A de PVOH-A

0,2941 0,5070 0,4622
Ensayo 1

0,2965 0,5243 0,4699

0,2836 0,5287 0,4599
Ensayo 2

0,2903 0,5251 0,4662

0,2937 0,5083 0,4615
Ensayo 3

0,2836 0,5287 0,4581

Tabla B.23. Viscosidad Brookfield obtenida experimentalmente en planta
piloto con la formula 3.A de PVOH-A

1608
Ensayo 1

1597

1808
Ensayo 2

1800

1545
Ensayo 3

1552




Tabla B.24. Potencial de hidrogeno obtenido experimentalmente en planta
piloto con la formula 3.A de PVOH-A

4,951
Ensayo 1

4,949

5,022
Ensayo 2

5,001

4,941
Ensayo 3

4,942

Tabla B.25. Gravedad especifica obtenida experimentalmente en planta
piloto con la formula 3.A de PVOH-A

61,2101 35,2101 25
Ensayo 1

61,2102 35,2101 25

61,2601 35,2100 25
Ensayo 2

61,2351 35,2102 25

61,0601 35,2101 25
Ensayo 3

61,0601 35,2101 25




Tabla B.26. Tiempo de secamiento obtenido experimentalmente en planta
piloto con la formula 3.A de PVOH-A

3'31”
Ensayo 1

3'32”

3'30”
Ensayo 2

3’30”

3'29”
Ensayo 3

3’30”

Tabla B.27. Tiempo de desgarre obtenido experimentalmente en planta
piloto con la formula 3.A de PVOH-A

0'41”
Ensayo 1

0'41”

0'41”
Ensayo 2

041

0°40”
Ensayo 3

0'40”




Tabla B.28. Variacion de la viscosidad en funcién de la concentracion
obtenida experimentalmente en planta piloto con la formula 3.A de PVOH-A

3480 35,04
2900 34,71
2720 34,27
2650 34,18
2400 33,81
2000 33,21
1900 33,07
1740 32,88
1400 32,63

980 32,35

710 32,11
400 32,02




Tabla B.29. Perfil de temperatura obtenido experimentalmente en planta
piloto con la formula 3.A de PVOH-A

: . Temperatura (T+1)°C
Tiempo (min)
Ensayo 1 Ensayo 2 Ensayo 3
10 40 38 38
20 47 45 42
30 52 51 49
40 55 55 55
50 62 60 61
60 74 72 70
70 80 80 80
80 80 80 80
90 81 80 80
100 80 80 81
110 80 78 80
120 75 72 77
130 60 58 61
140 58 56 58
150 55 48 52
160 45 44 46
170 45 44 43
180 45 44 43
190 44 43 43
200 44 42 42
210 43 41 42
220 43 40 42
230 43 40 41
240 42 40 41
250 42 38 40
260 42 38 40
270 41 38 39
280 41 38 39
290 41 37 38
300 40 36 37
310 40 36 37
320 39 35 36
330 39 35 36
340 36 35 35
350 32 34 35
360 32 34 34




APENDICE C
FIGURAS Y TABLAS DE RESULTADOS
A continuacion se presentan de forma gréfica y tabulada los resultados

correspondientes al desarrollo de la fase experimental.

Tabla C.1. Variaciéon de la concentracion en PVOH-A

Muestra MNV (P+0,02)% - PVOH-A

15,97
M1

15,95

15,03
M2

15,05

14,00
M3

14,02

13,05
M4

13,03

12,04
M5

12,02

10,97
M6

10,95

10,05
M7

10,01

9,01
M8

8,97

8,04
M9

8,01




Tabla C.2. Variaciéon de la concentracion en PVOH-M

16,01
M1

16,03

15,01
M2

15,03

13,96
M3

13,99

13,02
M4

12,99

12,04
M5

12,02

11,01
M6

11,03

9,98
M7

10,00

9,02
M8

9,04

8,03
M9

8,05




Tabla C.3. Variacién de la concentraciéon en PVOH-B

16,43
M1

16,39

15,22
M2

15,22

14,12
M3

14,10

12,95
M4

12,99

12,01
M5

12,03

10,98
M6

11,00

10,06
M7

10,04

9,02
M8

9,01

7,96
M9

7,94




Tabla C.4. Variaciéon de la viscosidad en funciéon de la concentracioén en cada

alcohol polivinilico.

M1 6420 3650 860
M2 6200 3200 684
M3 5800 2875 578
M4 5300 2420 428
M5 5000 2240 348
M6 4640 1980 264
M7 4210 1500 186
M8 3390 1150 132
M9 2880 960 60

Tabla C.5. Caracteristicas de base adhesiva 2519 utilizada para formulacién

Material no volatil (C+0,01)% 55,00%
Viscosidad (V+1)% 6000cP
pH (pH+0,001) 6,0(Adim)
Secamiento (s+1)seg 4’00
Desgarre (s+1)seg 0’30”




ANEXOS

FICHA DE DATOS DE SEGURIDAD ))
de acuerdo al Reglamento (CE) No. 1907/2006 L BYK

BYK-W 980
Caodigo del producto: 000000000000100343
Version 5.3 SDB_ES Fecha de revision 08.11.2017 Fecha de impresion

Additives & Instruments

13.11.2017

SECCION 1. Identificacion de la sustancia o la mezcla y de la sociedad o la empresa

1.1 Identificador del producto
Nombre comercial : BYK-W 980

1.2 Usos pertinentes identificados de la sustancia o de la mezcla y usos desaconsejados
Uso de la sustancia/mezcla . Aditivo humectante y dispersante

1.3 Datos del proveedor de la ficha de datos de seguridad
Compaiiia . BYK-Chemie GmbH
Abelstrasse 45
46483 Wesel

SECCION 2. Identificacion de los peligros

2.1 Clasificacion de la sustancia o de la mezcla

Clasificacion (REGLAMENTO (CE) No 1272/2008)
Irritacion cutaneas, Categoria 2 H315: Provoca irritacion cutanea.

SECCION 3. Composicién/informacion sobre los componentes

3.2 Mezclas

Naturaleza quimica . Solucién de una sal de poliaminamidas no saturadas y
poliésteres acido

Componentes peligrosos

Nombre quimico No. CAS Clasificacion Concentracioén (%)
No. CE (REGLAMENTO (CE)
Numero de registro No 1272/2008)
Sal de poliaminamidas | - Skin Irrit. 2; H315 >=50-<100
(72243/00/2008.0023,
Germany)
2-butoxietanol 111-76-2 Acute Tox. 4; H302 >=12,56-<20
203-905-0 Acute Tox. 4; H332
01-2119475108-36 Acute Tox. 4; H312

Skin Irrit. 2; H315
Eye Irrit. 2; H319

Anexo 1. Informacidn técnica del aditivo humectante (ADH) utilizado en la investigacion



ACTICIDE® LA 1206 THOR

Informacion Técnica

Producto indicado para la protecciéon en envase de formulaciones acuosas sensibles a formaldehido y sales
metalicas bivalentes. El ACTICIDE® LA 1206 presenta estabilizacién de tipo monovalente y no contiene
solventes organicos ni formaldehido.

Caracteristicas fisicas y quimicas

Composicion: Combinacién de 5-cloro-2-metil-4-isotiazolin-3-ona (CIT), 2-metil-4-isotiazolin-3-
ona (MIT) y bromonitropropanodiol (Bronopol)

Apariencia: Liquido de incoloro a amarillo palido

Olor: Suave

Densidad (20°C): 1.035 - 1.055 g/cm?®

Indice refraccion (20°C): 1.3430 - 1.3470

MIT: 0.27 - 0.33%

CIT: 0.80 - 0.90%

Bronopol: 5.30 - 5.80%

Solubilidad: Totalmente soluble en agua, y en alcoholes y glicoles de bajo peso molecular.

Estabilidad en Estable en presencia de luz, en un rango de pH de 2-9 y hasta valores de

aplicacion:* temperatura de 60 °C.

Propiedades como biocida

El ACTICIDE® LA 1206 tiene un espectro de actividad muy amplio contra bacterias, hongos y levaduras
responsables de la contaminacion y degradacién de formulaciones en base acuosa. Algunos de los
organismos implicados son los siguientes:

Organismos responsables de contaminacion

Bacterias Hongos Levaduras
Achromobacter sp. Aspergillus sp. Candida albicans
Aeromonas sp. Cephalosporium sp. Rhodotorula sp.
Alcaligenes sp. Cladosporium sp. Saccharomyces cerevisiae
Bacillus sp. Fusarium sp.

Escherichia coli Paecilomyces variotii
Flavobacterium sp. Penicillium funiculosum
Klebsiella sp.

Proteus sp.

Pseudomonas aeruginosa

Streptomyces sp.

Aplicaciones / Dosis de empleo

El ACTICIDE® LA 1206 es eficaz en la proteccion en envase de la mayoria de productos acuosos tales
como pinturas, emulsiones, adhesivos, esmaltes, masillas y sellantes, asi como para ser utilizado como
dosis de choque en aceites de corte diluidos.

La dosis de aplicaciéon habitual se encuentra entre 0.05 - 0.40%, dependiendo del producto a proteger y de
las condiciones ambientales a las que sera expuesto. La concentracion exacta requerida para una
formulacién especifica puede ser determinada por cada Laboratorio Microbioldgico Thor.

Anexo 2. Informacién técnica del biocida utilizado en la investigacion




