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RESUMEN

Se prepard un detergente para uso general a partir de aceite de ricino mediante una reaccién de
transesterificacion con metanol en presencia de hidroxido de potasio, para asi obtener un éster
metilico del aceite de ricino, y una posterior reaccion con hidréxido de sodio a alta concentracion,
seguido de una sulfonacién con &cido sulfarico concentrado. Se determinaron las condiciones
Optimas para el proceso por medio de un disefio experimental de superficie de respuesta de tipo
Box-Behnken. Las variables independientes para la produccion del tensoactivo fueron:
temperatura, concentracion de hidroxido de sodio y cantidad de acido sulfurico, siendo las mejores
las de 38,96 °C, 10 M y 12,5 ml, respectivamente, llegandose a obtener un rendimiento del 77,54%.
La caracterizacion del éster metilico de aceite de ricino y del tensoactivo se realizd mediante
Espectroscopia Infrarroja con Transformada de Fourier (FTIR) donde se identifico los principales
grupos funcionales. Finalmente, con el tensoactivo obtenido se prepararon tres formulaciones de
detergente para uso general, variando la concentracion del tensoactivo (A: 5%, B: 10%, C: 15%).
Las pruebas fisico quimicas y de biodegradabilidad revelaron que se obtuvo un detergente de origen
natural y biodegradable apto para su uso general, resultado que brinda una alternativa viable a

detergentes convencionales de origen fosil.

PALABRAS CLAVE:

e ACEITE DE RICINO
e TENSOACTIVOS ANIONICOS

e DETERGENTES BIODEGRADABLES
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ABSTRACT

A general purpose detergent was prepared from castor oil by transesterification reaction with
methanol in presence of potassium hydroxide, in order to obtain methyl ester of castor oil and a
subsequent reaction with high sodium hydroxide concentration followed by a sulfonation with
concentrated sulfuric acid. The optimal conditions for the process were determinated by means of
an experimental response surface design of Box-Benken type. The independent variables for the
surfactant production were: temperature, sodium hydroxide concentration and sulfuric acid
amount, where the best were 38,96 °C, 10 M and 12,5 ml, respectively, obtaining a yield of 77,54%.
The methyl ester castor oil characterization and surfactant characterization were performed using
Infrared Spectrophotometry with Fourier Transformation (FTIR) where the main functional groups
were identified. Finally, with the surfactant obtained, three general purpose detergent formulations
were prepared changing the surfactant concentration (A: 5%, B: 10%, C: 15%). Physicochemical
and biodegradability testes revealed that a detergent of natural and biodegradable origin suitable
for general use was obtained, result that provides a viable alternative to fosil origin traditional

detergents.

KEYWORDS:

e CASTOROIL
e ANIONIC SURFACTANT

o BIODEGRADABLE DETERGENT



CAPITULO |

GENERALIDADES

1.1  Introduccién

El ricino (Ricinus communis L.) perteneciente a la familia Euphorbiaceae, es originaria del
continente africano y se encuentra distribuida alrededor de todo el mundo en climas calidos y
templados. La planta de ricino crece en estado silvestre, y se estima que en sus lugares de origen
supera la altura de 10m (Cabrales, Marrugo, & Castro, 2014). Debido a que es una planta silvestre,
el ricino se encuentra en diversos lugares como quebradas y terrenos baldios; sin embargo, en
Ecuador su cultivo se centra en la zona de la costa ecuatoriana, especificamente en el cantén de

Manabi, con un cultivo aproximado de 5000 hectareas y con tendencia creciente (Lombeida, 2015).

El principal producto del ricino es el aceite de ricino extraido de la semilla. Se conoce que el
porcentaje de aceite presente en la semilla es aproximadamente de 48.6% de aceite crudo (Cabrales
et al., 2014). Las caracteristicas principales del aceite de ricino se basan en su color, olor y
viscosidad; y en comparacion con otros tipos de aceites, este se diferencia por no ser comestible;
esto focaliza al aceite de ricino como fuente principal de materia prima para su conversion en

detergentes de uso general biodegradables.

Los tensoactivos presentes en detergentes biodegradables se caracterizan porque a condiciones
naturales se descomponen en corto tiempo; es decir, son facilmente eliminados por accion de
microorganismos presentes en el ambiente, evitando de esta manera la contaminacion de lagos, rios

y mares (CANIPEC, 2019).
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El consumo de detergente tanto doméstico como a nivel industrial es de 16268,783 kg/afio
(Secretaria de Ambiente Municipio de Quito, 2014) y segun la Secretaria Nacional (SENAMI) tan
solo el 12% del agua recibe tratamiento previo en la descarga de quebradas y rios (Quinga, 2017).
El contenido de detergentes en el agua sin ningun tipo de tratamiento ocasiona problemas
ambientales, ya que, en elevados porcentajes, favorecen a la proliferacion de las algas marinas, las
mismas que consumen un alto porcentaje de oxigeno y causan en ocasiones la extension de la vida
marina. Esto, evidencia el problema ambiental que puede desarrollar el uso de detergentes no
biodegradables, e incluso en algunos paises como Alemania, Noruega, Italia, Australia, etc.; se ha
prohibido el uso y fabricacion de detergentes con fosfatados que actlan como nutrientes para las

algas (Bellver, 2016).

La alternativa seria el uso de detergentes ecoldgicos, lo que contribuira con el medio ambiente
prolongando la vida marina. La sintesis del aceite de ricino en detergentes biodegradables de uso
domeéstico es viable mediante la produccion de éster metilico en una reaccién de transesterificacion
catalitica, posteriormente se realiza la conversion de éster metilico de aceite de ricino a tensoactivo

y por ultimo se procede a la formulacién de detergente liquido con componentes naturales.

En general, el uso de recursos naturales para la produccion de derivados biodegradables es de
vital importancia, ya que de esta forma se aprovecha los recursos existentes en el pais y se le da un
valor agregado. Este es el caso del aceite de ricino que ha sido tomado en cuenta para la produccién
de un detergente biodegradable que ayude en la conservacion de la vida acuatica disminuyendo la

contaminacion ambiental existen en el pais.



1.2 Planteamiento del problema

El problema principal se centra en el desaprovechamiento de los recursos naturales existentes
en el pais. En el Ecuador, actualmente no se explota al 100% el potencial del aceite de ricino, ya
que ademas de su uso en la industria cosmética, este puede tener un valor agregado en la industria
de la limpieza, tematica que puede generar una fuente de ingresos importantes en el sector

econdmico del pais y ademas contribuye ecolégicamente con el ambiente.

El aceite de ricino puede ser aprovechado de forma diferente, y por medio de una serie de sintesis
quimicas es posible su transformacién en un detergente biodegradable, el mismo que tiene un
impacto positivo en el tema en auge de la contaminacién ambiental. Esto, se debe al alarmante
incremento del nivel de toxicidad en el ecosistema acuatico debido a las descargas directas en lagos,
rios y mares de aguas residuales no tratadas. Se estima que un determinado porcentaje de estas
aguas residuales corresponden a contaminantes asociados con los detergentes inorganicos

provenientes del sector urbano como industrial.

En el marco tanto nacional como internacional el origen de los detergentes disponibles en el
mercado son derivados del petréleo y contienen aditivos sintéticos para mejorar su formulacion.
Su uso indiscriminado afecta a la fauna acuatica, pues el impacto de los detergentes en el medio
ambiente se presenta de varias formas, una de ellas es la eutrofizacion provocada por los altos
niveles de fosforo procedente de tripolifosfato principal ingrediente sus formulaciones; otro tipo
de impacto se lo atribuye al incremento en los niveles de cloro y compuestos organoclorados que
tienen caracter toxico y carcindgeno, y finalmente la disminucién del oxigeno disuelto que dificulta

el proceso de floculacion y disminuye la tension superficial (Uc & Delgado, 2012).
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La motivacion principal para el desarrollo de esta investigacion se encuentra en el uso de los
recursos naturales que sustituyan a los derivados del petroleo y se pueda generar un aporte a la
fabricacién de productos tensoactivos de origen vegetal que ayuden a la sociedad a contribuir con

el medio ambiente.

1.3 Justificacion e importancia.

Mediante la preocupacion por la contaminacion ambiental actual y sus alarmantes cifras
crecientes, es de mucha importancia realizar un estudio que contribuya con el ambiente para que
de alguna manera ayude a disminuir los niveles de contaminacion acuatica y asi no terminar con la
vida marina. En la actualidad, el Ecuador no cuenta con un tratamiento previo de aguas residuales,
por lo que las aguas contaminadas con detergentes derivados del petréleo desembocan directamente

en lagos, rios y mares.

La presente investigacion tiene como objetivo el estudio de la transformacion del aceite de ricino
en un detergente liquido biodegradable. Su aplicacion tiene directa influencia en la produccion de

un tensoactivo natural que se elimine por la accién de microorganismos.

El aprovechamiento de los recursos naturales existentes en el pais juega un rol importante en la
realizacion de esta investigacion, ya que el aceite de ricino proveniente de la semilla de una planta
silvestre de gran abundancia, y su uso como materia prima para la produccion de detergentes
amigables con el medio ambiente ayudaria a la manufactura rural y contribuiria también en el sector
socio-economico. Ademéas de lo mencionado anteriormente, el presente estudio aporta con
informacion para la caracterizacion y transformacion del aceite de ricino en un detergente natural,

que a la vez satisface lo prescrito en el plan nacional del buen vivir, objetivo once que establece
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que: “Queremos avanzar hacia una economia diferente, en la que la ciencia, la tecnologia, la
innovaciony el conocimiento, nos permitan transitar de una economia de los recursos finitos hacia
la apropiacion cientifica, economica e industrial de esos recursos, para alcanzar la economia de
recursos infinitos, basados en el fortalecimiento de las capacidades y los conocimientos de la
fuente mds valiosa que tenemos: la poblacion de nuestro pais” (PLAN NACIONAL BUEN VIVIR

2013)

1.4 Objetivos

1.4.1 Objetivo General
Estudiar la produccién de detergente biodegradable para uso general a partir de aceite de ricino

(ricinnus communis).

1.4.2 Obijetivos Especificos
e Caracterizar y acondicionar el aceite de ricino para su utilizacion como materia prima
en la produccion de un detergente biodegradable.
e Sintetizar un detergente biodegradable utilizando un método por pasos, con las
condiciones experimentales establecidas en el disefio experimental.
e Caracterizar el detergente por medio de pruebas fisicas y quimicas establecidas en la
normativa vigente, incluyendo la prueba de biodegradabilidad.

e Desarrollar una formulacion que permita un uso determinado.

1.5 Variables dependientes e independientes

1.5.1 Variables Dependientes

Rendimiento de tensoactivo.



1.5.2 Variables Independientes

Temperatura de reaccion, concentracion de hidroxido de sodio, volimen de &cido sulfurico.

1.6 Hipotesis
El aceite de ricino es un sustituto potencial a materias primas convencionales de origen

petroguimico que se usan en el desarrollo de detergentes.



CAPITULO I

FUNDAMENTACION TEORICA.

2.1 Detergentes

Los detergentes son moléculas anfipaticas que pueden solubilizar compuestos hidréfobos
presentes en el agua, estan formadas por un grupo polar (cabeza) al final de una larga cadena de
carbono hidrofébico (cola). El grupo polar forma enlaces de hidrégeno con moléculas de agua,
mientras que las cadenas de hidrocarburos se encargan de las interacciones hidrofdbicas, lo que
permite que los detergentes atrapen moléculas hidrofobicas en forma de micelas, las cuales son

solubles en agua (Bhairi & Mohan, 2001).

Por lo tanto son materiales o productos que brindan la funcién de promover la eliminacion o
disminucion de suciedad organica e inorganica sobre una superficie. La capacidad para realizar
dicha funcion depende de la formulacion de un detergente, condiciones de uso, naturaleza de las
superficies, naturaleza de la sustancia a eliminar o dispersar. Por consiguiente, la formulacion del
detergente es un proceso complejo que depende de las necesidades de uso especificas, aspectos

econdmicos y consideraciones ambientales (Showell, 2006).

Los detergentes mas comunes se agrupan en las siguientes categorias: detergentes y
coadyuvantes de lavanderia, detergentes para el lavado de vajilla a mano y a maquina, productos
de limpieza para el hogar, productos de limpieza personal, y es necesario sefialar que también
existen detergentes para aplicaciones industriales. Dentro de estas categorias, los productos se

formulan con componentes o compuestos especificos seleccionados de acuerdo a la funcion
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deseada, para cumplir con las necesidades del consumidor, y al tiempo cumplir con las pautas de
seguridad humana. Actualmente las materias primas para la formulacion de detergentes pueden
comprender 20 o mas ingredientes, de los cuales los més importantes son las materias activas

(surfactante o tensoactivo) y los auxiliares de formulacion (Showell, 2006).

2.1.1 Tensoactivos o surfactantes

Son moléculas que poseen una fraccion polar y una no polar. Tienen alta afinidad por las
interfaces, y su caracteristica principal es reducir la tension superficial de fluidos como el agua.
Son capaces de llevar a cabo funciones como solubilizar, emulsificar, aflojar, dispersar y suspender
suciedad de naturaleza organica. De acuerdo con lo mencionado, los tensoactivos se clasifican en:

anionicos, cationicos, no iénicos y zwitteridnicos (Pereira, 2012).

e Anionicos: contienen una carga negativa en su extremo hidrofilico, motivo por el cual
funcionan mejor para eliminar suciedad, arcilla y manchas aceitosas, ademas tienden a
generar niveles mucho mas elevados de espuma que otro tipo de tensoactivos. Los
principales contraiones son sodio, potasio, litio, amonio y alquilamonio. En la Figura 1

se pueden observar algunas de las estructuras mas comunes de tensoactivos anionicos.
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Figura 1. Estructuras de tensoactivos anionicos
Fuente: (Yu, Zhao, & Bayly, 2008)
En la actualidad los alquilbencenosulfonatos lineales (LAS) son los mas utilizados en el
mercado, reemplazando a los alquilbencenosulfonatos (ABS) por su bajo costo y facilidad para

degradarse (Yu et al., 2008).

e Cationico: en su mayoria los tensoactivos cationicos usados para la formulacion de
detergentes se basan en el atomo de nitrogeno que lleva carga positiva y por lo general
el anion solubilizante de preferencia es un haluro o un ion metosulfato (Yu et al., 2008).

Los principales tipos de estructuras de estos tensoactivos se indican en la Figura 2.
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Figura 2. Estructuras de tensoactivos cationicos.

Fuente: (Yu et al., 2008)
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Los tensoactivos catidnicos son hidroliticamente estables y muestran una mayor toxicidad

acuatica en comparacion con otro tipo de tensoactivos. Actualmente los quats de éster se han usado

para reemplazar los quats de dialquilo como agentes suavizantes de textiles, puesto que son mas

amigables con el ambiente (Yu et al., 2008).

e No ionicos: tienen grupos de cabeza polar sin carga y relativamente no son toxicos. En

general, su solubilidad no es tan buena como la solubilidad de los tensioactivos ionicos,

pero no cambian el pH de la solucion. Los tensioactivos no iénicos son importantes para

la biologia celular, debido a que son suaves y no interfieren en la interaccion proteina /

proteina, y a la vez pueden disolver compuestos no polares (Rapp, 2017). En la Figura

3 se ilustran algunos tensoactivos no iénicos comunmente encontrados.
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Triton X 2,5-dimethyl-3-hexyne-2,5-diol

et

//// ",
@

Nonoxynol 9

Figura 3. Estructuras de tensoactivos no ionicos.

Fuente: (Rapp, 2017)

Zwitteridnicos: también Ilamados anféteros, transportan tanto una carga positiva como
una carga negativa, y estas pueden ser permanentes o dependientes del valor de pH. A
menudo la parte catidnica pertenece a un cation de amina o de amonio cuaternario,
mientras que la parte anionica es un acido carboxilico, sulfarico o fosforico (Rapp,

2017). En la Figura 4 se ilustran algunos ejemplos de este tipo de tensoactivo.
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Figura 4. Estructuras de tensoactivos Zwitterionicos.
Fuente: (Rapp, 2017)
2.1.2 Coadyuvantes
Son compuestos 0 sustancias que refuerzan y/o mantienen la accion detersiva, afiaden
propiedades particulares a los componentes de una formulacién, ademas ejercen diferentes

funciones, como: polifosfatos, silicatos, citratos, zeolitas, carbonatos, EDTA, etc (Gil, 2011).

2.1.3 Aditivos

Son compuestos suplementarios que proporcionan propiedades ajenas a la accion detersiva,
suelen afadirse en pequefias cantidades a las formulaciones de detergentes. Algunos de los aditivos
mas utilizados son: blanqueadores, perborato, inhibidores de corrosion, enzimas, suavizantes,

perfumes, colorantes, etc (Gil, 2011).
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2.2 Ricino
La planta de ricino (Ricinus communis L.) de la familia Euphorbiaceae es conocida por varios
nombres como ricino, higuerilla, tartago, mamona, mamoneira, higuereta, higuera del diablo, castor
y castor oil plant. Grades cantidades de esta planta crecen en estado silvestre en paises tropicales y
subtropicales, ya que tolera condiciones climéticas variables por este motivo su costo es bajo en el

mercado (Cabrales et al., 2014).

2.2.1 Clasificacion Taxondmica

Tabla 1

Clasificacion Taxonomica de la planta de ricino.

Clasificacion Taxondmica
Reino Plantae
Subreino Traqueubionta (Plantas vasculares)
Superdivisién Spermatophyta (Plantas con semilla)
Division Magnoliophyta (Plantas con flores)
Clase Magnoliopsida (Dicotiledoneas)
Subclase Rosidae
Super orden Rosidas
Orden Euphorbiales
Familia Euphorbiaceae
Subfamilia Acalyphoideae
Tribu Acalypheae

CONTINUA ‘
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Subtribu Ricininae
Género Ricinus
Especie Ricinus Communis

Ricinus communis L. Ricinus en latino
Nombre cientifico significa garrapata haciendo referencia a la

forma de la semilla.

2.2.2 Morfologia de la Planta

El ricino es un arbusto perenne que se puede desarrollar a menudo en arboles de alrededor de 7
m, hasta plantas enanas de ciclo corto. La planta puede presentar variaciones de color del follaje y
del tallo, sus habitos de crecimiento, tamafio de la semilla y contenido de aceite. De acuerdo al
tamafio estas plantas se clasifican en enanas menores a 1,8 m, medianas entre 1,8 y 2,5 m y altas
mayores a 2,5 m pudiendo llegar hasta 10 m de altura y con ciclos de hasta 10 afios en condiciones

ambientales idoneas, especialmente de temperatura y disponibilidad de agua (Cabrales et al., 2014).
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Figura 5. Morfologia de la planta de ricino.

Fuente: (Cabrales et al., 2014).

2.2.3 Fruto de ricino

Cada fruto con capsula tricarpelar contiene una semilla por carpelo; su forma puede ser esférica
o alongada, dehiscente o indehiscente, lisa 0 con espinas denominadas aculeos. Se encuentran
distribuidas en racimos esféricos, conicos o cilindricos de longitud variable, en funcion de las

condiciones ambientales y forma de cultivo (Cabrales et al., 2014).

2.2.4 Semilla
Su forma es oval, muy pocas veces esférica o alargada, presentan una longitud de 8 a 3 cm,
ancho de 0,5a 1,5 cmy espesor de 0,4 a 1,0 cm. Esta cubierta por un tegumento duro y quebradizo,

el cual contiene una capa fina que envuelve un albumen blanco, compacto y rico en aceite. Esta



16
constituida por un 25% a 35% de epicarpio y un 65% a 75% de endospermo. En cuanto a su
composicion quimica contiene un 5.5% de agua, 48.6% aceite crudo, 17.9 proteina cruda, 12.5%
fibra bruta, 2.5 cenizas y 13% carbohidratos. Su principal producto es el aceite extraido de sus
semillas, conocido como aceite de ricino o castor oil, el cual tiene diversidad de aplicaciones en la

industria quimica como pinturas, cosméticos, polimeros, y lubricantes (Cabrales et al., 2014).

2.2.5 Toxicidad

La ricina purificada es un polvo blanco soluble en agua y estable en un rango de pH 4. Es una
de las mas potentes y mortales toxinas vegetales, se encuentra presente en todas las parte de la
planta; sin embargo, las semillas son particularmente ricas, cuyo contenido varia en un rango de
1% a 5%. Cabe mencionar que las semillas son toxicas si son ingeridas y solo si la ricina se libera

a través de masticacion(Cabrales et al., 2014).

La toxicidad se debe a la inhibicion de la sintesis de proteinas, a mecanismos que incluyen vias
de apoptosis, dafio directo de la membrana celular, alteracion de la estructura y funcion de la
membrana Yy liberacion de mediadores inflamatorios de las citoquinas. Ademas de la ricina, la
aglutinina se encuentra presente, pero a diferencia de la ricina, esta no es directamente ciotoxica,
pero tiene afinidad por los glébulos rojos lo cual lleva aglutinacién y la hemdlisis posterior (Al-

tamimi & Hegazi, 2008).

2.3 Aceite de ricino
El aceite de ricino se caracteriza por ser viscoso, amarillo palido, no volatil y no secante, con un
sabor suave, un ligero olor caracteristico y en ocasiones utilizado como purgante. Su vida Util es

mucho mejor en relacion con otros aceites, y Unicamente cuando es sometido a valores altos de
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temperatura se pone rancio. EI mayor exportador mundial de este aceite es la India, siguiéndole

otros productores importantes como son China y Brazil (Ogunniyi, 2006).

Aun cuando existe una amplia variedad de semillas de Ricino, esta establecido que en promedio,
contienen alrededor de 46 a 55% de aceite en peso. El contenido de triglicéridos en el aceite de
ricino es de 80% a 90% de acido ricinoleico (acido 12-hidroxi-cis-octadec-9-enoico), 3 a 6% de
acido linoleico, 2 a 4% de acido oleico y 1 a 5% de acidos grasos saturados. En comparacion con
otros aceites vegetales comestibles el aceite de ricino evidencia indigestibilidad, alta
higroscopicidad, alta solubilidad en alcohol y alta viscosidad debido al acido ricinoleico y sus

derivados presentes (Jeong & Park, 2009).

Es importante mencionar que, el aceite extraido de las semillas no contiene ricina, esto se debe
a que en la extraccion, esta se queda en la torta como un subproducto tan toxico como las semillas

(Escobar & Leiva, 2010).

2.4 Produccion de aceite de ricino en Ecuador

En el pais el cultivo de la planta de ricino no es comun, por lo general crece de forma silvestre
adaptandose a terrenos baldios o quebradas por las condiciones que presentan. Sin embargo, en la
provincia de Manabi se cultivan alrededor de 5000 hectareas de esta planta especificamente en los
cantones de Jipijapa, Charapotd, Tosagua, San Vicente, Tosagua, y aun existe el potencial de
alcanzar hasta las 20000 hectareas. Anualmente se pueden obtener 1250 kg de semilla para

posteriormente producir de 350 a 650 kg de aceite de ricino (Lombeida, 2015).
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2.5 Transesterificacion
Es una reaccion en la cual los triglicéridos, componentes principales de los aceites vegetales,
reaccionan con un alcohol produciendo mono-alquil ésteres de acidos grasos y como subproducto
glicerol. Teniendo en cuenta el costo, el metanol es el mas utilizado en comparacion con otros
alcoholes, de manera que la reaccion se denomina metanolisis, por lo general la reaccion es
promovida por catalizadores acidos o basicos, siendo los alcalinos lo méas utilizados debido a que
aceleran el proceso y las condiciones de reaccion son mas moderadas. La estequiometria consiste
en hacer reaccionar 3 mol de metanol y 1 mol de triglicérido para dar 3 mol de éster metilico de

acido graso (FAME) y 1 mol de glicerol (Kili¢, Uzun, Putlin, & Pitin, 2013).

Los principales factores que afectan la sintesis de éster metilico son la relacion molar aceite:
metanol, el tipo de catalizador ya sea &cido o base, la temperatura de reaccion y el contenido de
impurezas presentes en el aceites vegetales, generalmente &cidos grasos libres y agua (Lee, Park,

& Lee, 2009).

Segun estudios, en la reaccidon de alcoholisis del aceite de ricino la temperatura no afecta
significativamente la reaccion, porque el aceite de ricino es soluble en metanol a temperatura
ambiente. A modo de contraste con otros aceites, los resultados de estos estudios pueden deberse
a algunas de las caracteristicas Unicas del aceite de ricino, sobre todo su alta solubilidad en alcohol
y su alta viscosidad. El aceite de ricino tiene una viscosidad de aproximadamente 238 cp a 40 °C,
siendo diez veces mayor que el de los aceites y grasas vegetales convencionales (Jeong & Park,

2009).
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2.6  Sulfonacion
Es un proceso en el cual reaccionan, un sustrato orgéanico el cual tiene un dtomo de carbono
capaz de donar electrones con un agente sulfonante como trioxido de azufre, acido sulfdrico o

sulfamico, dando como resultado un sulfonato (Diaz, Sdnchez, & Torres, 2008).

Consiste en una reaccion quimica electrofilica, en la cual el grupo sulfonato —SO5;H se une a
una molécula con capacidad de donar electrones, creando un centro electrofilico en el azufre. Esta
reaccion se caracteriza por la introduccion del grupo —SO5H a una molécula orgénica formando el
enlace C-S. Algunos de los compuestos que se pueden sulfonar son: olefinas, fenoles y amidas. Por
otro lado, la sulfatacién incorpora moléculas de —SO;H a un atomo de oxigeno en una molécula
organica, formando enlaces C-O-S y el grupo sulfato. Los sulfatos acidos son facilmente
hidrolizados por lo cual es necesaria una inmediata neutralizacion después de la formacion del
grupo sulfato. Los procesos de sulfonacién y sulfatacion son aplicados en la industria para obtener
una amplia variedad de productos que van desde tintes hasta pesticidas; sin embargo, su mayor
campo de aplicacién esta en la produccion de tensoactivos anionicos los cuales son la materia prima

para la produccion de detergentes (Torres, 2010).

2.6.1 Metilésteres sulfonados (MES)

Son surfactantes anidnicos, producidos a partir de la reaccion de sulfonacion de ésteres metilicos
de &cidos grasos. Su composicion quimica comprende carboxilatos grasos sulfonados en posicién
alfa con respecto a un grupo alquilo, un grupo carbonilo y a un catién organico o inorganico unido
al grupo sulfénico (Torres, Palacios, Rincon, & Castellanos, 2009). En general, este tipo de

compuestos son representados por las estructuras que se muestran en la figura siguiente.
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Fuente:(Torres et al., 2009)
Generalmente la neutralizacion se realiza con sodio; sin embargo, pueden utilizarse otros iones

metalicos monovalentes como el potasio confiriendo a la molécula propiedades de solubilidad.

2.7 Biodegradabilidad

En el comportamiento de sustancias o productos quimicos la biodegradabilidad es un parametro
deseable principalmente en aquellos que se liberan en grandes cantidades al ambiente, algunos
ejemplos de estos productos son pesticidas, detergentes, plasticos, etc. La biodegradacion consiste
en un proceso en la cual los microorganismos modifican las propiedades de compuestos organicos,
a menudo convirtiéndolos en compuestos menos toxicos, debido a que pierden sus propiedades
originales y a nivel quimico las moléculas toman formas mas simples y estables. Cuando el
compuesto sufre alteraciones estructurales simples se denomina biodegradacién primaria, por otro
lado si implica una conversion a productos inorganicos de bajo peso molecular se denomina

biodegradacion ultima o mineralizacion (Vazquez & Beltran, 2004).
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2.8 Disefio de experimentos

2.8.1 Metodologia de superficie de Respuesta

Es una recopilacion de técnicas estadisticas y matematicas Utiles en el modelado y el andlisis de
problemas en los que una respuesta de interés estd influenciada por diversas variables y cuyo
objetivo es optimizar dicha respuesta. En caso de que la respuesta se encuentre bien modelada por
una funcion lineal, la funcidon de aproximacion es un polinomio de primer orden. Para el caso en
que exista una curvatura en el sistema es necesario aplicar un polinomio de orden superior

(Montgomery, 2004).

Condiciones
e operaciin

BGiuales

Rendimianto esperads Ely] =1

Figura 7. Gréafica de contorno de una superficie de respuesta.

Fuente: (Montgomery, (2004).
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2.8.2 Diseio de Box-Behnken
Los disefios Box-Behnken consisten en un disefio cuadratico ya que no poseen un disefio
fraccional incorporado, son disefios de segundo orden giratorios o casi giratorios basados en
diserios factoriales incompletos de tres niveles por cada factor, en los puntos medios de los bordes
se encuentran las combinaciones de los tratamientos y a diferencia de los disefios centrales
compuestos tienen una capacidad limitada para el bloqueo ortogonal (Ferreira et al., 2007). Su

representacion grafica para tres factores se puede ver de la siguiente forma:
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Figura 8. (a) El cubo para BBD Yy tres disefios factoriales interconectados (b). Una figura de
tres disefios factoriales interconectados y un punto central.

Fuente:(Ferreira et al., 2007)
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El disefio Box-Behnken permite: la estimacion de los pardmetros del modelo cuadratico, la
construccion de disefios secuenciales, la deteccion de falta de ajuste del modelo y uso de blogques

(Ferreira et al., 2007).
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CAPITULO HI

METODOLOGIA DE DESARROLLO DEL PROYECTO.

3.1 Equipos, materiales y reactivos.
El presente trabajo de investigacion se realiz6 en el laboratorio de Petroquimica de la
Universidad de las Fuerzas Armadas ESPE- Latacunga, la lista a continuacion detalla los equipos,

materiales y reactivos que fueron necesarios para la elaboracion de este trabajo de titulacion:

3.1.1 Equipos
e Balanza de Analitica - Boeco - Modelo BPS 51 plus, Max. 4500 g.
e Balanza de Precision - Satorius - Modelo ENTRIS124-1S.
e Bafio Maria Boeco - Modelo PWB-8
e Calentador con agitador magnético — Boeco — Modelo MSH-420.
e Estufa— ESCO — Modelo Isotherm OFA.
e Espectrometro infrarrojo FT-IR — PerkinElmer — Spectrum Two.
e pHmetro de mesa Boeco modelo BT-675

e Sorbona

3.1.2 Materia prima

e Aceite de ricino

3.1.3 Materiales
e Pipetas graduadas 5 ml, 10 ml.

e Pipetas volumétricas de 15, 25 ml.



e Probetas de 10 ml, 25 ml, 50 ml, 100 ml.

e Bureta de 25 ml.

e Matraz Erlenmeyer 250 ml, 500 ml.

e Agitador magnético de 6x25, 8x40, 10x60 mm.

e Balon aforado de 100 ml, 250 ml.

e Varilla de agitacion.

e Vasos de precipitacion de 25 ml, 50 ml, 100 ml, 250 ml, 500 ml, 1000 ml.
o Refrigerante serpentin.

e Termdmetro de mercurio desde -10°C hasta 110°C.
e Pinzas, espatula y soporte universal.

e Pera de succion.

e Embudo de separacion graduado 250 ml y 500 ml.
e Espatula pequefia mango de madera.

e Anillos para sujecion pequefios y medianos.

e Papel pH.

e Papel parafilm.

e Picetas plasticas 500 ml.

e Matraz de vidrio de fondo redondo 3 bocas 500 ml

e Micropipeta de 0,5 -5 ml

3.1.4 Reactivos

Merck®

25
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e Acido clorhidrico 37%
e Hidroxido de potasio 85% - CAS-No: 1310-58-3
e Hidroxido de sodio 99% - CAS-No: 1310-73-2
e Etanol absoluto - CAS-No: 64-17-5
e Metanol absoluto - CAS-No: 67-56-1
e Acido sulfirico - CAS-No: 7664-93-9
e Fenolftaleina.
e Naranja de metilo
e Alcohol etilico
e Acido citrico
e Cloruro de calcio (I1)

e Agua destilada.

3.2 Caracterizacion del aceite de ricino.

3.2.1 Analisis quimico.

Para realizar un andlisis cualitativo de los grupos funcionales presentes en el aceite de ricino, se
utilizo un espectrofotometro infrarrojo de transformada de Fourier (PerkinEImer — Spectrum Two)
como se indica en la Figura 9. Los espectros FT-IR fueron registrados en la region infrarrojo con
longitud de onda de 4000-600 cm-1 a condiciones ambientales, con reflexion total atenuada (ATR),
linea base y normalizacion 10%. En el procesamiento de los espectros se utilizd el software

Spectrum.
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Figura 9. Espectrofotometro infrarrojo de transformada de Fourier (PerkinElmer — Spectrum
Two)

3.2.2 Indice de saponificacion.
El indice de saponificacion se obtuvo en base a la norma NTE INEN-ISO 3657, (2013) “Aceites
y grasas de origen animal y vegetal. Determinacion del indice de saponificacion (IDT)”, mediante

el proceso que se describe a continuacion:

e Sepesd 2 gramos de aceite de ricino en un balén de 100 ml y se agreg6 25 ml de solucion
etandlica de hidroxido de potasio 0,5M con un agitador magnético. Se conect6 al matraz
al refrigerante de reflujo, y se hizo hervir la mezcla a bafio Maria con agitacion constante
durante 60 min. Se afiadid a la solucion caliente 1 ml de fenolftaleina y se valord con
acido clorhidrico 0,5M justo hasta que desaparezca el color rosado del indicador. El
procedimiento se realizé por duplicado

e El andlisis se realizo con un blanco siguiendo el mismo procedimiento descrito.
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3.3 Produccion del detergente biodegradable a partir del aceite de ricino.

3.3.1 Obtencidn de éster metilico de aceite de ricino (RAME).
La produccion de éster metilico de aceite de ricino se llevd a cabo mediante una reaccion de
transesterificacion catalitica segun el procedimiento descrito por Jeong & Park,(2009), el proceso se

detalla a continuacion:

e Se prepard el sistema de calefaccion como se indica en la Figura 10.
e Enel matraz de vidrio de fondo redondo 3 bocas de 500 ml se agregd aceite de ricino.
e Sedisolvio el 1 % (en peso de aceite) de hidroxido de potasio en metanol con una relacion

molar metanol: aceite 8,24:1.

Figura 10. Sistema de calefaccion.
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Se calent6 el aceite a 35°C con agitacidn constante, una vez alcanzada la temperatura indicada
se agrego la solucién de metoxido de potasio y se dejo reaccionar durante 40 min.
Una vez terminada la reaccion se apago el sistema y se coloco el producto en un embudo
de separacion durante 24 horas, donde se separd en dos fases, éster metilico de aceite de
ricino en la parte superior y glicerina en la parte inferior. Se extrajo la glicerina

cuidadosamente y se almaceno.

Figura 11. Separacidn de éster metilico y glicerina.

Se lavo el éster metilico colocando la mitad de agua destilada a 50°C con agitacion
constante durante 5 minutos y se dejé reposar durante 24 horas, se repitid este proceso hasta
obtener un producto con pH neutro. Por ultimo se secd el éster metilico con sulfato de sodio

previamente secado a 105 °C.
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Figura 12. Lavado de éster metilico

Finalmente se almaceno el éster etilico de aceite de ricino en una botella de vidrio ambar.
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Figura 13. Ester metilico de aceite de ricino.

El proceso anteriormente descrito tuvo cinco réplicas idénticas, sin variacion en ningdn

parametro del proceso.

Para evaluar el porcentaje real de éster metilico formado a partir de aceite de ricino, la Tabla 2

indica la cantidad inicial de aceite de ricino utilizado para cada una de las cinco replicas.

Tabla 2

Peso de aceite de ricino utilizado en la sintesis de éster metilico.

Aceite de ricino (g)

1 100,40

CONTINUA ‘
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2 100,06
3 100,18
4 100,20
5 100,27

El rendimiento de los metil ésteres obtenidos se calculé mediante la siguiente ecuacion:

éster metilico

m
Rendimiento % = ———— —x100

Mgceite

Ecuacion 1. Rendimiento de éster metilico.
Fuente: (Vera et al., 2018)
3.3.2 Disefo experimental para la sintesis tensoactivo de aceite de ricino.

Para la conversion de éster metilico de aceite de ricino a tensoactivo se establecié un disefio
experimental de metodologia de respuesta del tipo de Box- Behnken, de esta forma se puede
determinar la influencia de factores como la temperatura, concentracién de hidroxido de sodio y
cantidad de &cido sulfurico con la variable de respuesta que para el presente estudio es el

rendimiento de tensoactivo.

Como se indica en la Tabla 3 los valores de las variables independientes correspondientes a cada
factor se expresan en nivel superior (1), central (0) e inferior (-1). Los factores de influencia que
optimizan el rendimiento en la produccion del tensoactivo son: temperatura (A), Concentracion de
hidroxido de sodio (B) y cantidad de acido sulfurico (C). En el disefio Box- Behnken se

establecieron como punto centrales: temperatura 40°C, concentracion de hidréxido 7.5 M y
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cantidad de acido sulfurico 8,75 ml, estos valores fueron establecidos en base a investigaciones

previas.

Tabla 3

Niveles de tratamiento de las variables independientes.

VARIABLES INDEPENDIENTES

Temperatura(A) Hidroxido de Sodio(B)  Acido Sulftrico(C )

Baja (-1) 30 5 5
Media (0) 40 7.5 8,75
Alta (1) 50 10 12,5

La matriz de disefio experimental que se indica en la Tabla 4 consta de un boque con 3 corridas
centrales y 12 combinaciones diferentes, con un total de 15 corridas, de las cuales se realizaron dos
replicas. La matriz fue generada por el software Statgraphics mediante el disefio experimental Box-

Behnken.

Tabla 4

Disefio experimental Box-Behnken para la sintesis del tensoactivo.

Bloque  Temperatura de reaccion (°C)  Hidroxido de sodio [M]  Acido sulfarico (ml)

1 50 5 8,75
2 40 7.5 8,75
3 40 7.5 8,75

CONTINUA ‘
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10

11

12

13

14

15

30

30

40

40

30

50

40

50

40

50

30

40

7.5

7.5

10

10

10

10

7.5

7.5

7.5

8,75

12,5

8,75

12,5

8,75

8,75

12,5

12,5

3.3.3 Sintesis del tensoactivo biodegradable.

La metodologia experimental que se llevo a cabo para la produccién del tensoactivo siguiendo

el disefio experimental presentando en la Tabla 4 se detalla a continuacion:

Se pes6 la masa de éster metilico de aceite de ricino y se calent6 a la temperatura

especificada en cada blogque del disefio de experimentos.

Se preparo las soluciones de hidroxido de potasio y de acido sulfdrico dependiendo de

los valores del disefio experimental.
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e Se afiadié 50 ml de hidroxido de sodio a la concentracion especificada en el disefio y se
agito con una varilla de agitacién durante unos minutos.

e A la soluciéon anterior se le adicion6 acido sulfdrico de acuerdo a las cantidades

especificadas para cada blogue de experimentacién, agitanando contantemente con la

varilla de agitacion durante unos minutos hasta que finalice la reaccion.

Figura 14. Elaboracion de tensoactivo a partir de éster metilico de aceite de ricino.

e Una vez concluida la reaccién se dejo secar por unos 3 dias.



Figura 15. Tensoactivos obtenidos en el disefio experimental.

Una vez seco, se peso la cantidad de tensoactivo obtenido y se almaceno.

36
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Figura 16. Tensoactivos secos.

3.3.4 Formulacion del detergente biodegradable para uso general.

Una vez obtenido el tensoactivo de aceite de ricino como materia prima para la elaboracion de
un producto de limpieza para uso final, se procedio a preparar una formulacion de un detergente
liquido biodegradable con componentes naturales, tomando como referencia formulaciones
comerciales. Se realizaron pruebas a diferentes concentraciones de tensoactivo natural mas aditivos
tales como espesantes, protectores de piel, reguladores de pH y perfume como se muestra en la

siguiente tabla siguiente.

Tabla s

Formulacion de detergente biodegradable

Componentes Detergente A Detergente B Detergente C

Tensoactivo natural 5% 10% 15%

CONTINUA ‘




Carboximetilcelulosa
TEA
Acido citrico
Perfume

Agua

0,75%

0,20%

0,2%

0,1%

Hasta 100%

0,75%

0,20%

0,4%

0,1%

Hasta 100%

0,75%

0,20%

0,6%

0,1%

Hasta 100%

Figura 17

. Elaboracion de detergente liquido formulado.
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Figura 18. Detergente liquido formulado.

3.4 Andlisis quimico.
Una vez finalizada la etapa de experimentacion en la cual se obtuvo el éster metilico del aceite
de ricino y el tensoactivo es necesario realizar una caracterizacion de los mismos para conocer los

resultados.

3.4.1 Espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FTIR).
El analisis tanto del éster metilico obtenido a partir del aceite de ricino y del tensoactivo de

mayor rendimiento, se realizé de la misma manera que en el apartado 3.2.1.
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3.5 Pruebas fisico-quimico.

3.5.1 Determinacion de pH.
La determinacién del pH del tensoactivo y del detergente formulado se realiz6 mediante la
norma NTE INEN-ISO 4316, (2014), “Determinacion del ph de soluciones acuosas, método

potenciométrico” con el método descrito a continuacion:

e Se prepar6 una solucién de ensayo al 1% vy se calibro el pHmetro de mesa Boeco modelo
BT-675.

e Se coloco la solucion de ensayo en un recipiente de medicién, a continuacion se
introdujeron los electrodos y se comprobo que la lectura del medidor de pH permaneciera

estable por mas de un minuto, luego se registrd su valor. La prueba se realizé por duplicado.

Figura 19. Determinacion de pH del tensoactivo.
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Figura 20. Determinacion del pH del detergente liquido a) A. b) B. c) C.

3.5.2 Estabilidad en agua dura.
La estabilidad en agua dura del tensoactivo se realizd de acuerdo al método establecido en la
norma NTE INEN-ISO 1063,( 2013), “Determinacion de la estabilidad en agua dura” segin se

describe a continuacion:

e Se prepar6 soluciones con dureza del calcio (I1) de 6 meg/L (S;), 9 meg/L (S,), 12 meg/L
(S3) y una solucion de prueba con 50 g del tensoactivo en 1000 ml de agua destilada a
temperatura ambiente.

e Se transfirio cantidades de 5 ml; 2,5 ml; 1,2 ml; 0,6 ml; y 0,3 ml de la solucion de prueba a
sus respectivos tubos falcon y se afiadio la solucion de agua dura S; hasta completar un

volimen de 50 ml en cada uno. Para evitar la formacion de espuma se cerré el tubo falcon
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y con la mano se gir6 lentamente al revés y de vuelta a la posicion original, esta operacion

de repiti6 10 veces.

Figura 21. Preparacion de las muestras de la solucién de prueba méas agua dura S;.

e Se dejo reposar el tubo falcon durante 1 hora y media a 21 °C y se examin0 precipitaciones,

turbidez y opalescencia.

Figura 22. Reposo de las muestras en bafio Maria a 21 °C.

e Se repitid el mismo procedimiento con las soluciones de agua dura S, y S5. La prueba se

realiz6 por duplicado.



e Para la valoracion y expresion de resultados se siguieron los siguientes estandares:

Tabla 6

Rango numérico de acuerdo a la apariencia del liquido.

Apariencias del liquido Rango numérico
Claro 5
Opalescente 4
Turbio 3
Precipitado leve 2
Precipitado denso 1

Fuente: (NTE INEN-1SO 1063, 2013)

Tabla 7
Estabilidad media

Suma de los 15 valores unitarios Estabilidad media
15a18 “uno”
19 a 37 “dos”
38 a 56 “tres”
57a74 “cuatro”
75 “cinco”

Fuente: (NTE INEN-ISO 1063, 2013)



Tabla 8

Estabilidad diferenciada

Suma de los cinco valores parciales

de cada muestra de agua dura

Estabilidad media

5a6

7al12

13a18

19a24

25

“uno” =1

“dos” =2

“tres” = 3
“cuatro” = 4
“cinco” =5

Fuente: (NTE INEN-1SO 1063, 2013)

3.5.3 Determinacion de alcalinidad libre.
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La determinacion de la alcalinidad libre del detergente liquido se llevé a cabo por medio de la

metodologia establecida por la norma NTE INEN 821, (2012) “Determinacion de alcalinidades

libre y total.”

e Se pesd 10 g de la muestra y se disolviéo mediante agitacion con 100 ml de alcohol etilico

neutro, manteniendo caliente hasta que la disolucion se completa. Se adicion6 cinco gotas

de indicador de fenoftaleina para determinar el caracter acido o basico; se continué con la

prueba dependiendo de la determinacion.



45

Figura 23. Preparacion de la muestra con a) Detergente A, b) Detergente B, ¢) Detergente C.

e Para el caso de la solucioén alcalina se titulé con una solucion 0,1 N de acido clorhidrico.
e Finalmente la alcalinidad libre se determind mediante la Ecuacién 2. El procedimiento se

realizé por duplicado.

V.N
AL = 4—
m

Ecuacion 2. Alcalinidad libre

Fuente: (NTE INEN 821, 2012)
Donde:
AL = alcalinidad libre, en porcentaje de masa.
V = volumen de HCI utilizado en la titulacion (ml)

N = normalidad de la solucion de HCI.
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m = masa de la muestra analizada (g).

3.5.4 Determinacion de la materia insoluble en agua.
Para determinar la materia insoluble en agua se siguié la metodologia establecida en la norma
NTE INEN 816, (2012) “Determinacion de la materia insoluble en agua”, siguiendo los siguientes

pasos:

e Se pesoO de 2 a 5 gramos de muestra y se afiadié 100 ml de alcohol etilico, se disolvio la
muestra con ayuda de calentamiento en bafio Maria.

e Se filtré a través de un embudo buchner con papel filtro y succion; después se lavo el
residuo con tres porciones de 25 ml de alcohol etilico a 60°C y cinco porciones de 25 ml de

agua destilada a 60° C.



47

Figura 24. Sistema de filtrado con succion.

Se coloco el papel filtro con el residuo en la estufa a 105°C por tres horas, por ultimo, se
enfrid y peso.

El contenido de materia insoluble en agua se calculd segln la siguiente Ecuacion 3.

m, —m
IA=100—2
m

Ecuacion 3. Materia insoluble en agua.

Fuente: (NTE INEN 816, 2012).
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3.5.,5 Pruebas de espuma
La prueba de espuma se realizd segun el método descrito en Isah, (2006), con algunas
modificaciones. Consiste en una comparacion entre la espuma formada por el detergente de

referencia “Ciclon” y el detergente liquido A, B, C.

e Se agregol gramo de detergente liquido a un recipiente de 250 ml con 50 ml de agua
destilada. La mezcla se agito vigorosamente hasta la formacion de espuma.

e Se dejo reposar y la espuma se midié en cm a los 2, 5, 10, 30 y 60 min.

Figura 25. Pruebas de espuma.
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3.5.6 Prueba de desempefio
La prueba de desempefio se realizé de acuerdo a los procesos establecidos en A.1.S.E.,(2013)
con algunas modificaciones tomadas de NMX-Q-002-SCIFI, (2007), esta prueba establece el
minimo de desempefio que debe cumplir un detergente de uso doméstico, medido en base al indice
de remocion de manchas, para lo cual se realizé una prueba comparativa entre un detergente

comercial y los detergentes A, B, C. El procedimiento se describe a continuacion:

e Se cortaron cuadros de tela blanca de algoddn y poliéster de 10 x 11,5 cm.
e Se ensucio la tela con las siguientes manchas: té, café, jugo de fruta, salsa de tomate,
mostaza amarilla, chocolate, hierba, tierra, aceite alimenticio usado y cosméticos, como

se muestra en la Figura 26.
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Figura 26. Telas de algoddn y poliéster 10x11cm manchadas.
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e Finalmente se procedio a lavar las telas con agua a 40 °C y con 10 ml de cada uno de los

detergentes.

3.5.7 Prueba de biodegradabilidad

La prueba de biodegradabilidad para el detergente liquido C se realizé en los laboratorios
EcuaChemLab Cia. Ltda. , esta prueba se realizo6 siguiendo los procedimientos establecidos en la
normas ASTM D2667, (1995) y ASTM D2330, (2002). Esta prueba tuvo un tiempo de incubacion

de 8 dias.

Tabla 9

Datos de ensayo.

|4
T; m C
] l Muestra Dilucion e
(dias) (ml) (mgll)
Blanco 100 5 0,15
Estandar 100 5 1,285
0
Muestra 1 100 5 1,284
Muestra 2 100 5 1,278
Blanco 100 5 0,00
Estandar 100 5 0,002
8
Muestra 1 100 5 0,010
Muestra 2 100 5 0,009
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CAPITULO IV

RESULTADOS Y DISCUSION

4.1 Materia prima

4.1.1 Caracterizacion del aceite de ricino mediante espectrofotometria de infrarrojo con

transformada de Fourier

Con el objeto de caracterizar el aceite de ricino se utilizé espectrofotometria FT-IR, los espectros

obtenidos mediante esta técnica se analizaron en base a los picos representativos dentro del rango

longitudes de onda de 4000 cm™! a 600 cm™~! como se observan en la Figura 27.
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Figura 27. Espectro FTIR de la muestra de aceite de Ricino.
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Como se detalla en la Tabla 10, el espectro mostro la presencia de bandas de absorcion tipicas
de los grupos funcionales presentes en el aceite de ricino: éster del grupo carbonilo (1743,36 cm™1),
ésteres de acido carbonico (1163,11 cm™1), alcanos saturados e insaturados (2925,33; 2854,64;
1458,47; 1377,55 cm™1) los cuales son parte de la estructura hidrocarbonada de acidos o ésteres,
la vibracion del estiramiento C=C (1655,71cm™1) tipica en aceites que contienen acidos grasos
insaturados, el grupo epoxi (858,48 cm™1), olefinas disustituidas cis (724,05cm™1), la banda tipica
del grupo hidroxilo de acidos carboxilicos (3425,88 cm™1) unidos por hidrogeno puede atribuirse
al acido ricinoleico, el area de banda sugiere una alta concentracion de grupos O-H en la molécula
de aceite (Pinto et al., 2013; Yusuf, Mamza, Ahmed, & Agunwa, 2015). También es posible
determinar la ausencia de agua en el aceite debido a que no existe un pico en el nimero de onda
3710 cm™1, algo que fue de importancia en la produccién de éster metilico de aceite de ricino

(Brito & Rodriguez, 2015).

Tabla 10

Picos caracteristicos del aceite de ricino.

Ne° Region _ ) _
_ Intensidad Grupo funcional Referencia
Pico (cm™1)
Grupo hidroxi, enlace de H,
1 3425,88 M 3570-3200
O-H
2 3008,16 D -C=C-H (st) 3150-3000
3 2925,33 F CH; (st, as) 2935-2915
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4 2854,64 F CH, (st,sy) 2865-2845
5 1743,36 F -C=0 (st) 1750-1725
6 1655,71 D C=C (4, CONTINUA w
7 1458,47 M CH; (6,as) 1470-1430
8 1377,55 D CH; (6,sy) 1380-1370
9 1163,11 F C-O (st,as) 1260-1150
10 100715 5 Alcohol secundario -C-O- 1100
(st)

11 858,48 M C-O 890-800
13 724,05 M —(CH,),, —, (Y) 770-720

Nota: F(Fuerte), M(Medio), D(Débil), as (asymmetric), st (Stretching vibration), sy(symmetric), &(deformation

vibration), Y(skeletal vibration). Fuente (Coates, 2006; Pretsch et al., 2009).

Al realizar una busqueda en la base de datos del software Spectrum, se pudo comprobar el
analisis antes mencionado. Como se puede observar en la Figura 28 el espectro del aceite de ricino

es muy similar al de referencia, por lo tanto se concluyé que la muestra es aceite de ricino puro.
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Figura 28. Espectros comparativos del aceite de ricino y la referencia del software Spectrum.

4.1.2 Indice de Saponificacion

En la Tabla 11 se detalla los valores obtenidos del indice de saponificacion para el aceite de
ricino, el valor promedio reportado es de 187,879 mg KOH / g de aceite, el cual entra en el rango
de 176 - 188 mg KOH / g de aceite reportado por Ogunniyi, (2006), Ajayi & Momoh, (2018) y

Onukwli & Igbokwe, (2008), lo que corrobora el valor obtenido para el presente trabajo.
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Tabla 11

Valores de indice de saponificacion

indice de saponificacion
Réplica
mg KOH / g de aceite
Ensayo 188,9073
1 186,8223
2 187,9074
(X)ts 187,8790+1,0427

4.2 Ester metilico de aceite de ricino

4.2.1 Rendimiento

En la Tabla 12 se indica la cantidad de metil éster obtenido para las cinco replicas efectuadas.
Y en la Tabla 13 detallan los valores correspondientes a la media y varianza dentro de un intervalo
de confianza del 95%, por lo tanto, se puede afirmar que el porcentaje de rendimiento experimental
obtenido fue del 90,15%. Este valor difiere con lo reportado por Jeong & Park, (2009) en
aproximadamente un 2%, esto puede deberse a sea a la materia prima o variables de
experimentacion; sin embargo, el valor obtenido de rendimiento es relativamente alto ya que se

encuentra dentro de lo reportado por Dias et al., (2013) y (Meneghetti et al., 2006).
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Tabla 12

Rendimiento del éster metilico de aceite de ricino

Réplica Aceite de ricino (ml) Ester metilico (ml) Rendimiento (%)
1 105,02 95,03 90,49
2 104,67 94,2 90,00
3 104,79 94,39 90,07
4 104,81 94,32 89,99
5 104,88 94,59 90,18
Tabla 13

Analisis estadistico para el rendimiento de RAME

Estadistica

Media (x) 90,15
Desviacién estandar (s) 0,206
Intervalo de confianza (u) 95%

4.2.2 Caracterizacion del éster metilico de aceite de ricino (RAME) obtenido por analisis de
espectrofotometria vibracional FT- IR.

El contenido de ésteres metilicos se determind por medio de espectrofotometria FT- IR, en la

Figura 29 se ilustra el espectro obtenido del analisis. En donde se observa la existencia de picos

comunes entre el aceite de ricino y el éster metilico obtenido; sin embargo, la principal region del
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espectro que permite su diferenciacion esta comprendida entre 1500-900 cm™?, conocida como
region de huella digital. El pico 1436,4 cm™! que corresponde al estiramiento asimétrico CH; se
encuentra presente en el espectro del RAME pero ausente en el aceite de ricino. El pico 1197,3
cm~! que corresponde al estiramiento O—CH; es caracteristico de ésteres metilicos. El pico
1377,55 cm™tse atribuye al grupo de glicerol O— CH, v el pico 1056,43cm™?! que corresponde al
estiramiento asimétrico axial O- CH,-C se encuentran presentes solo en el espectro del aceite de

ricino (Mahamuni & Adewuyi, 2009); et al., 2015).

Tabla 14

Picos caracteristicos del éster metilico de aceite de ricino.

Region Grupo funcional Aceite de ricino RAME
1425-1447 CH;(as) - 1436,40
1188-1200 O-CHj3 (st) - 1197,3
1370-1400 O-CH, 1377,55 -
1075-1111 O-CH,-C (st,as) 1056,43 -

Nota: as (asymmetric), st (Stretching vibration). Fuente (Mahamuni & Adewuyi, 2009)
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Figura 29. Espectro FTIR de la muestra de Ester metilico de aceite de Ricino.

4.3  Produccion del Tensoactivo a partir del éster metilico de aceite de ricino
La elaboracion del tensoactivo consistié en una reaccion entre el éster metilico del aceite de

ricino con hidréxido de sodio, seguido de una reaccion con acido sulfirico para obtener como

producto un tensoactivo biodegradable como se indica en la Figura 30.
a)NaOH
o b)H,S0, 0
= O/
0SO3Na

A~ ——
OH
Figura 30. Reaccion para la produccién de Tensoactivo
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Con la finalidad de determinar las condiciones mas favorables en la produccion del tensoactivo

se estableci6 un disefio experimental de metodologia de respuesta del tipo de Box- Behnken, como

se detalla en la Tabla 15, con el rendimiento de cada uno de los tratamientos.

Tabla 15

Determinacioén del rendimiento de tensoactivo.

Tratamiento

Rendimiento (%)

(¥)t s
1 0
2 18,98+0,0053
3 18,87+0,0040
4 0
5 0
6 19,75+0,0028
7 76,4240,0012
8 75,71+0,0066
9 72,50+0,0053
10 39,67+0,0041
11 0
12 0
13 23,49+0,0057
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14 27,90+0,0084
15 32.35+0,0074
CONTINUA

4.3.1 Estudio preliminar

Es importante mencionar que se realizaron pruebas preliminares con los niveles de tratamiento
en el disefio experimental, como se puede observar en la Tabla 16. Sin embargo, los resultados
obtenidos no fueron satisfactorios esto se debe a que el rendimiento que mostraron fue casi nulo,
el exceso de &cido y la baja concentracion de NaOH no permitian que se dé la reaccion, pero
establecieron un punto de referencia en los niveles de tratamiento que permitieron la obtencién del

tensoactivo.

Tabla 16

Niveles de tratamiento para las variables independientes en el estudio preliminar.

VARIABLES INDEPENDIENTES

Temperatura(A) Hidroxido de Sodio(B)  Acido Sulftrico(C )

Baja (-1) 30 1 12,5
Media (0) 40 55 21,25
Alta (1) 50 10 30

4.3.2 Andlisis estadistico
A partir de los datos obtenidos en el disefio experimental de la Tabla 4, se realiz6 un andlisis de

varianza (ANOVA) con un nivel de confianza del 95% utilizando el software estadistico
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Statgraphics. La Tabla 17 particiona la variabilidad del rendimiento en segmentos separados para
cada efecto, para este caso los efectos estadisticamente significativos sobre el rendimiento son
aquellos con un valor P menor a 0,05: efecto lineal del NaOH, efecto lineal del H,SO,, efecto

cuadratico del NaOH y el efecto del NaOH con el H,SO,.

Tabla 17

Analisis de varianza (ANOVA) para el rendimiento.

Fuente sumade Gl Cuadrado Razéon-F  Valor-P
cuadrados medio

A TEMPERATURA 21,7932 1 21,7932 0,26 0,6114

B:NaOH 201741 1 201741 243,54  0,0000

C:H2504 827,905 1 827,905 9,99 0,0034

AA 113,369 1 113,369 1,37 0,2504

AB 7,71203 1 7,71203 0,09 0,7622

AC 14,6302 1 14,6302 0,18 0,6770

BB 4914,82 1 4914,82 59,33 0,0000

BC 3582,14 1 3582,14 43,24 0,0000

CcC 109,214 1 109,214 1,32 0,2591

Bloques 0,346613 2 0,173307 0,00 0,9979
Error total 2733,62 33 82,837

Total (corr.) 32754,4 44
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R-cuadrada= 91,6542%

R-cuadrada (ajustada por g.l.)= 88.8722%

Error estandar del est.= 9,10148

Error absoluto medio= 6,24181

Estadistico Durbin-Watson=2,78728 (P=0,9917)

Autocorrelacion residual de Lag 1= -0,434407

Para los datos experimentales la ecuacion de regresion ajustada es la siguiente:

Reensoactivo % = 92,674 + 2,4469 x A — 53,7998 x B — 12,6584 * C — 0,0319917 A2
—0,0320667 x A * B + 0,0294444 * A » C + 3,37027B% + 1,84293 x B  C

—0,223289 = C?
Ecuacion 4. Modelo cuadréatico para la produccion de tensoactivo.

La Ecuacion 4, obtenida del analisis del disefio experimental presenta un coeficiente de
determinacion de 91,65%, con un R? ajustado del 88,87% que representa la variabilidad sobre el
rendimiento por efecto de los fatores ya mencionados. El error estandar indica que la variacion
estandar de los residuos es de 9,10148. El error medio absoluto (MAE) es el valor promedio de los

residuos de 6,24181.

4.3.3 Analisis de los efectos estandarizados
Analizando el diagrama de Pareto, Figura 31, los factores B, C y las interacciones BB, BC son

los mas significativos. El factor B que corresponde a la concentracion de hidréxido de sodio es la
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variable de méas importancia en la produccion del tensoactivo a partir del éster metilico del aceite
de ricino, el valor positivo de este factor indica que el rendimiento de tensoactivo es favorecido a
medida que se incrementa la concentracion de hidroxido de sodio. Del mismo modo el factor C,
que corresponde a la cantidad de &cido sulfurico, tiene un valor negativo el cual indica que a
menores cantidades de &cido sulfurico, el rendimiento del tensoactivo sera mejor. El factor Ay las
interacciones AA, CC, AC, AB no tienen efectos significativos sobre el rendimiento del

tensoactivo.

B:NaOH
BB
BC

[

il

|
|
|
cHsos | [
Aa | [
cc | [
A:TEMPERATURA | [T
ac | []
as | []
0

4 8 12 16
Efecto estandarizado

Figura 31. Diagrama de Pareto estandarizada para el rendimiento para el tensoactivo.

Al analizar la Figura 32 se puede observar que la concentracion de hidroxido de sodio es
directamente proporcional al rendimiento, mientras que para la cantidad de acido sulfarico ocurre
el resultado contrario, a medida que este aumenta el rendimiento de tensoactivo disminuye. Para el

caso de la temperatura no se puede observar una correlacion lineal muy marcada.
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Figura 32.Efectos principales para el rendimiento de tensoactivo.

4.3.4 Andlisis de la superficie de respuesta

Las graficas de superficie de respuesta se indican en las Figura 33,34 y Figura 35 donde se
relacionan los factores del disefio con el rendimiento del tensoactivo. Las curvas se construyen
seleccionando dos de los factores que varian desde el nivel superior al inferior y manteniendo uno

constante en el nivel intermedio.

En la Figura 33 se indica el efecto de la temperatura VS. la concentracién de NaOH sobre el
rendimiento de tensoactivo, en esta curva se observa un rendimiento superior al 70% en la region
de 30 a 46 °C y a una concentracién de NaOH del0 M. Lo que indica que a mayor concentracién

de hidréxido de sodio mayor sera el rendimiento.
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Superficie de Respuesta Estimada

H2504=8,63954

RENDIMIENTO
. 20,0
. 8,0
4,0
3 16,0
3 280
3 40,0
3 52,0
3 64,0
3 76,0
[ 88,0
. 100,0

RENDIMIENTO

10

6L 8 9
30 34 38 2 6
TEMPERATURA (°C)

46 s 5 NaOH [M]

Figura 33. Superficie de respuesta estimada Temperatura vs. NaOH.

En el caso de la Figura 34 se observa el efecto de la temperatura vs. la cantidad de H,SO, sobre
el rendimiento de tensoactivo, la grafica muestra un efecto cuadréatico poco relevante; sin embargo,
esto resalta la poca influencia de la temperatura y a su vez deja notar que el efecto concentracién

de NaOH es el mas importante sobre el rendimiento del tensoactivo.

Superficie de Respuesta Estimada

NaOH=8,3

RENDIMIENTO
. 20,0
= 50
== 40
= 16,0
== 28,0
=3 40,0
. 520
64,0
[ 76,0
[ 88,0
. 1000

RENDIMIENTO

2 3
TEMPERATURA(°C)*0 50 5

0 1
H2504 (m1)

Figura 34. Superficie de respuesta estimada Temperatura vr.H2SO4.
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En la Figura 35 se indica el efecto de la concentracion de NaOH VS. la cantidad de H,SO,
sobre el rendimiento de tensoactivo, en esta curva se observa un rendimiento superior al 60% en la
regién de concentracion 10 M para el hidréxido de sodio y 9 a 13 ml de H,SO,. Lo cual indica que
la concentracion de NaOH y la cantidad de H,SO, son proporcionales al rendimiento. La grafica
también evidencia que el NaOH tiene el mayor efecto sobre la reaccion quimica, ya que a su menor
concentracion, el rendimiento es minimo, independientemente de que se haya empleado acido

sulfurico a su maxima concentracion.

Superficie de Respuesta Estimada

TEMPERATURA=39,9059

RENDIMIENTO
- '2010
. 8,0
[ )
3 16,0
3 28,0
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. 100,0

80
60
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20
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0

-20
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.-
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NaOH [M] 9 45 " 7 9

H2804 (ml)

1"

Figura 35. Superficie de respuesta estimada NaOH vs. H2SO4.

4.3.5 Optimizacion de las condiciones para la produccion del tensoactivo.
El analisis que se realizo en el software estadistico Statgraphics sugiere como punto éptimo para

la maximizacion del rendimiento del tensoactivo, la combinacion de los factores temperatura a
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38,96 °C, concentracion de NaOH de 10M y cantidad de H,SO, de 12,4999 ml para obtener un

rendimiento optimo de 77,54009.

4.3.6 Caracterizacion del Tensoactivo obtenido por analisis de espectrofotometria
vibracional FT- IR.

Para identificar los grupos funcionales principales del tensoactivo de aceite de ricino éptimo,
que corresponde al tratamiento 7, se llevo a cabo un analisis mediante la técnica de FTIR. En la
Figura 36 se observan picos comunes entre el éster metilico de aceite de ricino y el tensoactivo;
sin embargo, aparecen bandas caracteristicas del estiramiento S=O en el pico 1082,59 cm™! y del

estiramiento S-O en el pico 857,58 cm™? que indican la presencia del grupo sulfonato.

Tabla 18

Picos caracteristicos del tensoactivo.

Ne° Region ) ) )
_ Intensidad Grupo funcional Referencia
Pico (cm™1)
1 1559,25 F C=C-S (st) ~ 1590
2 1082,59 F S=0 (st) 1225-980
3 857,58 D S-0O (st) 870-690

Nota: F(Fuerte), M(Medio), D(Débil), as (asymmetric),Fuente (Pretsch et al., 2009).
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Figura 36. Espectro FTIR de la muestra de tensoactivo del tratamiento 7.

4.4  Pruebas fisico quimicas

441 Tensoactivo de aceite de ricino

44.1.1 pH del tensoactivo

La Tabla 19 detalla los valores de pH para cada uno de los tensoactivos obtenidos en los
tratamientos del disefio experimental. Aquellos tensoactivos con pH acido se presentan en forma
liquida, en la parte superior se encuentra una fase aceite y en la inferior una fase acida lo cual podria
deberse a que no tuvo lugar la reaccion deseada por exceso de acido. A medida que el pH de los
tensoactivos aumenta es decir son mas basicos pasan a ser solidos y se reduce la sensacion aceitosa

de los mismos.
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El valor de pH para el tensoactivo optimo fue de 11,84 como se observa en la tabla, pudiendo

comparase este valor con trabajos realizados por E.Ndubuisi, J. Ugbeh, C. Iwuorah, (2015).

Tabla 19

Valores de pH para cada tensoactivo del disefio de experimentos.

Ph
Tensoactivo
(xX)xs
1 2,51+ 0,0361
2 10,78+0,0208
3 11,53+0,0252
4 2,67+0,0265
5 3,75+0,0361
6 11,54+0,0153
7 11,8440,0404
8 12,70+0,0100
9 12,67+0,0153
10 12,84+0,0529
11 3,71+0,0252
12 1,1040,0500
13 11,88+0,0153
14 12,28+0,0200
CONTINUA ‘
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15 10,46+0,0404

4.4.1.2 Estabilidad en agua dura

En la Tabla 20 se detalla la valoracion para cada solucion de ensayo a partir del tensoactivo
Optimo, en base a esta valoracidn se pudieron obtener los resultados expresados en las tablas Tabla
21 y Tabla 22. La estabilidad en agua dura para este tipo de tensoactivos es una de las principales
caracteristicas, puesto que presentan un elevado poder de detergencia, por lo cual son aptos para
su uso en las formulaciones de detergentes debido a que permiten eliminar el uso de fosfatos, esto
es beneficio desde un punto de vista ambiental para evitar el efecto de eutrofizacion provocado por
los fosfatos (Baque & Yépez, 2015). Como se puede observar en la Tabla 21 la estabilidad media
para el agente tensoactivo es de “tres”, para el caso de la estabilidad diferenciada la Tabla 22
muestra tres cifras que expresan la estabilidad en cada una de las tres durezas la cual es de 433,
por lo tanto se puede concluir que tiene un muy buena estabilidad en el agua dura, ratificando asi

las ventajas de usar este producto.

Tabla 20

Valoracion para cada solucién de ensayo.

Ensayo Rango numérico
(%)
S1(5ml) 3
S$1(2,5 ml) 3
S1(1,2ml) 4
$1(0,6ml) 5

CONTINUA ‘




S1(0,3ml) 5

S2(5ml) 1
S2(2,5 ml) 2
S2(1,2ml) 2
S2(0,6ml) 3
$2(0,3ml) 5

S3(5ml) 1
S3(2,5 ml) 2
S3(1,2ml) 2
S3(0,6ml) 3
S3(0,3ml) 5

Tabla 21

Resultados de estabilidad media.

Suma de valores unitarios Estabilidad media

46 “tres”

Tabla 22

Resultados de estabilidad parcial.

Suma de valores parciales Estabilidad parcial

20 433

—
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4.4.2 Detergente de uso doméstico biodegradable

72

Se realizaron tres formulaciones diferentes para el detergente como producto final para lo cual

se tomd como referencia formulaciones comerciales, a todas ellas se les realizaron pruebas para

determinar la méas dptima para su uso final.

4421  pH

En la Tabla 23 se detallan los valores de pH obtenidos para cada formulacion de detergente

liquido, la Norma NTE INEN 847, (2015) establece que el limite maximo de pH para que los

detergentes sean adecuados para su uso es de 11, por lo tanto las formulaciones A,B y C se

encuentran dentro del rango establecido.

Tabla 23

Valores de pH para cada formulacién del detergente liquido.

Ph
Detergente
(X)xs
A 8,01333+0,0057735
B 8,01667+0,0057735
C 8,02333+0,0057735
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4422 Alcalinidad libre
Los valores obtenidos de alcalinidad libre para cada formulacién de detergente se detallan en la
Tabla 24 a continuacion, la norma NTE INEN 847, (2015) establece un limite méximo de AL de
0,5%, por tanto, los valores obtenidos para los detergentes A,B y C que fueron de 0% se encuentran

dentro del rango establecido.

Tabla 24

Alcalinidad libre para cada formulacion del detergente liquido.

AL (%)
Detergente
(%)
A 0
B 0
C 0

4423 Materia insoluble en agua
En la Tabla 25 se detallan los valores obtenidos de materia insoluble en agua para los detergentes
A, By C, los cuales se encuentran dentro del rango que establece la norma NTE INEN 847, (2015)

con un limite maximo de 1,5%.
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Tabla 25

Materia insoluble en agua para cada formulacién del detergente liquido.

1A (%)
Detergente
(%)
A 0
B 0
C 0

4424 Espuma

La prueba que se realizo a los detergentes formulados se basé en la comparacion de la altura de
espuma formada a partir de los detergentes A, By C con el detergente de referencia “Ciclon”, 10S
resultados se detallan en la Tabla 26. Para los detergentes liquidos A, B, y C se pudo observar un
nivel maximo de 1,87 cm; 2,77 cmy 5 cm respectivamente, mientras que el detergente de referencia
mostré un nivel maximo de 10 cm lo que indica una mayor formacion de espuma por parte de este
detergente en comparacién con los detergentes de origen natural. Cabe mencionar que todos estos
detergentes muestran una tendencia decreciente en funcion del tiempo, como se puede observar en
la Tabla 26 a los 60 min de realizada la prueba, la espuma ha desaparecido casi en su totalidad.
E.Ndubuisi, J. Ugbeh, C. Iwuorah, (2015) establecen que un buen detergente exhibe tiempos
prolongados antes del colapso de la altura de la espuma, de modo que el detergente C cumple con
esta condicion puesto que colapso al mismo tiempo que el de referencia, ademas la formacién de

espuma al momento de iniciar la prueba mostro un maximo de 5 cm, la mitad si es comparado con
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el nivel del detergente de referencia, lo cual se puede tomar como beneficioso para el medio

ambiente ya que formara un exceso de espuma, como es el caso de los detergentes sintéticos.

Tabla 26

Nivel de espuma para detergentes de referencia y formulados.

h(cm) 2 min h(cm)s min h(cm)iomin ~ h(€M)30min  h(cM)60 min
Detergente
(X)x s (X)xs (X)x s (X)xs (X)xs
. 6,37
Referencia 10,00 + 0 477 +0,4041 3,17 +£0,2887 2,67 +0,2887
+ 0,2309
A 1,87 + 0,1155 1,00 + 0 0,83 +0,0577 0,37 +£0,0577 0,10 +0
B 2,77 +0,1155 2,03+0,0577 1,73+0,0577 1,17 +0,0577 1,00+ 0
4,17 2,37
C 5,00 +£0 4,07 +0,1155 1,93 + 0,0577
+ 00,2887 + 0,1155

4425 Desempefio.

La prueba que se fundamento en la comparacion de la capacidad de limpieza de cada uno de los
detergentes A, B y C con respecto al de referencia. Como se puede observar en la Tabla 27, se
evalud su desempefio con cada una de las manchas estableciendo un rango que va desde excelente
hasta regular. Aunque los detergentes mostraron resultados muy diversos, su desempefio en general
fue bueno. Estos detergentes son eficientes para el lavado de prendas de algoddn y poliéster, la
mayoria tuvieron desempefios excelentes con las manchas de té, jugo de fruta, tierra, aunque fueron

menos eficaces para remover mostaza y cosméticos.
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De acuerdo con el anélisis realizado se puede concluir que el detergente C es el que mostro
mejor capacidad de limpieza y es semejante al detergente de referencia “Ciclon” cuya marca

comercial es ampliamente utilizada.

Tabla 27

Evaluacién de desempefio de los detergentes.

Desempefio
Detergente Algodon Poliéster
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Referencia E E E E B E E E MB MB E E E E MB E E E MB MB
A E MB E B R B MB E R R E MB E MB R B MB E R B
B E MB E MB R MB MB E B B E MB E MB B MB MB E B B
C E E E E B E E E B MB E E E E MB E E E MB MB

Nota: E=excelente, MB=muy bien, B=bien, R=regular, 1=te, 2=café, 3=jugo de fruta, 4=salsa de tomate,

5=mostaza, 6=chocolate, 7=hierba, 8=tierra, 9=aceite alimenticio usado, 10= cosméticos.

Figura 37. Telas lavadas con los detergentes: Referencia, A, B, C.
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4.4.2.6 Biodegradabilidad
Los resultados descritos en la Tabla 28 fueron obtenidos en los laboratorios EcuaChemLab Cia.
Ltda. El porcentaje de biodegradacién para el detergente liquido C es de 99,30 siguiendo los
parametros establecidos por lanorma ASTM D2667, (1995). El valor obtenido cumple con el rango
establecido por la NTE INEN 847, (2015) cumpliendo asi con los requisitos para el uso doméstico

de este detergente.

Tabla 28
Resultado de la prueba de biodegradabilidad.

. METODO DE
PARAMETRO RESULTADO UNIDAD i
ANALISIS
Biodegradabilidad 99,30 % ASTM D2667.D2330

Fuente: EcuaChemLab Cia. Ltda.
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CAPITULO V

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1 Conclusiones

De acuerdo a la caracterizacion de la materia prima realizada mediante la técnica FTIR,
se identificaron las bandas principales correspondientes a los grupos funcionales y
enlaces propios del aceite de ricino puro, también fue posible determinar la ausencia de
agua en el aceite por lo que era idoneo para su posterior transformacion catalitica en un
éster metilico de aceite de ricino sin la necesidad de un pre-tratamiento.

Se determinaron las condiciones 6ptimas para la produccién del tensoactivo de aceite de
ricino, por medio del disefio experimental Box-Behnken, estas fueron a la temperatura
de 38,96°C, con una concentracion de NaOH 10 M y 12,5 ml de &cido sulfurico es
posible obtener un rendimiento del 77,5409%.

En base al andlisis estadistico se determiné el efecto de las variables independientes que
influyen en el rendimiento de tensoactivo a partir del éster metilico del aceite de ricino,
quedando evidenciado en el diagrama de Pareto que el efecto de la concentracion de
hidroxido de sodio es el mas influyente. Ademas se evidencié que el efecto del acido
sulfurico es inversamente proporcional al rendimiento y que la temperatura no tiene un
efecto relevante en la produccion del tensoactivo.

Mediante el analisis FTIR del tensoactivo obtenido a partir del éster metilico del aceite
de ricino se identificé la banda principal correspondiente al grupo funcional SOs;H el

cual es propio de los ésteres metilicos sulfonados. La molécula del producto sulfonado
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es de caracter polar mientras que la cadena de la materia prima mantiene su caracter
apolar, haciendo que el tensoactivo resultante sea compatible con compuestos polares y
apolares, es decir es una molécula hidrofilica - hidrofobica. Esta caracteristica lo hace
un tensoactivo aniénico perfecto para la formulacion de detergentes de uso doméstico.
Las pruebas establecidas por el Instituto Ecuatoriano de Normalizacion, INEN,
permitieron concluir que, de los detergentes biodegradables formulados, el detergente C
es el que cumple con todas las condiciones para ser un detergente liquido de uso
domeéstico. Los valores de pH (8,03), alcalinidad libre (0%), materia insoluble en agua
(0%) y biodegradabilidad (99,30%) se encontraron dentro de los limites establecidos por
lanorma NTE INEN 847, (2015).

Las pruebas de espuma y desempefio que fueron realizadas en comparacion con un
detergente comercial denotaron que el detergente formulado C, era mucho mejor que los
comerciales en cuanto a la espuma ya que estos la producen excesivamente provocando
problemas al medio ambiente mientras que el detergente C produce la mitad de espuma.
En cuanto a las pruebas de desempefio quedo comprobado que el detergente C es tan
eficaz en cuanto a su capacidad de limpieza como el de referencia ya que elimino las

manchas de las telas satisfactoriamente.

5.2 Recomendaciones

El aceite de ricino es una materia prima potencial en la industria petroquimica, debido a
su estructura lineal la cual proporciona a los microorganismos la facilidad para
degradarlo o digerirlo, por lo tanto se recomienda realizar mas estudios que permitan

determinar nuevas rutas de reaccion para la obtencion de nuevos productos.
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Se propone evaluar la toxicidad de los distintos aditivos utilizados en la formulacion de
detergentes y la influencia que tienen en el proceso de biodegradacion.
Realizar un estudio de factibilidad econémica en la obtencion de productos
petroguimicos como tensoactivos a partir de aceite de ricino a nivel industrial en
Ecuador.
Se recomienda la implementacion de politicas de estado que tengan como objetivo el
control y regulacion de tensoactivos como contaminantes de medios acuosos, y que
impulsen a la industria mediante el desarrollo de nuevas tecnologias para la produccion
de los mismos, aprovechando recursos propios del pais como lo es el ricino, que no se
utilizan adecuadamente, para de esta manera impulsar la economia de los sectores méas

vulnerables.
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